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Verfahren zur Extraktion von Hopfen 

Die vorliegende Erfindung betrifft eiri neues Verfahf en zur 
Extraktion von Hopfen, wobei in verschiedenen Fraktionen 
Extrakte der Neutralstof f e , Bitterstoffe und Gerbstoffe 
gewonnen werden. 

Verfahren zur Gewinnung . von Hopf enextrakten sind belcannt 
(Steiner Hopfen GmbH, Hopfen und Hopf enveredlungsprodukte , 
Oelde 1970, Seite 414 - 421). Bisher war jedoch eine Gewinnung 
der in Hopfen enthaltenen Inhaltsstof f e in drei separaten 
Extrakten, die im.einzelnen die brautechnisch wesentlichen 
Neutral-, Bitter- bzw. Gerbstoffe enthalten, in wirtschaft- 
licher Weise und nach einer Methode, die Extrakte lieferte, 
deren Verwendung gesundheitlich unbedenklich erschien . nicht 
moglich. 

Unter dera Begriff "Neutralstoffe" soil die Gruppe der 
Stoffe verstanden werden, die EinfluG auf den typischen 
Geruch und Geschmack des mit Hopfen bereiteten Bieres 
haben und im wesentlichen die im Hopfen enthaltenen 
atherischen. Ole enthalten. Verbindungen, die in diese Gruppe 
fallen, slnd im wesentlichen Terpene und Sesquiterpene, wie 
z. B. Humulen, B-Caryophyllen, Farnesen, Mycren, weiterhin 
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Oxyverbindungen, wie z. B. Undecanon-2, Geranylacetat , Methyl- 
dec-4-enoat und Methyideca-4,6-dienoat . Weiterhin fallt unter 
den Begriff der Neutralstof fe die in ihrer Struktur noch 
nicht aufgeklarte Gruppe der sogenannten "nichtcharakteri- 
sierten Weichharze" (Monatechrif t. fur Brauerei 22, S. 2o9, 
(1969)). 

Unter dem Begriff "Bitteratof fe" soil-.- die Gruppe der Stoffe 
veretanden werden, die dem Bier die cfaarakteriatlach ange- 
nehme Bittere verleihen und im weeentlichen aua Humulon, 
Cohumulon, Adhumulon, Eupulonen, Colupulon und Adlupolon aowie • 
den oxydativen Abbauprodukten der genannten Stoffe beatehen. 

Unter dem Begriff "Gerbstof f e" soil die Gruppe der Stoffe 
verstanden werden, die im weeentlichen aus Tanninen, 
Flavonoiden und Catechinen beatehen (M. Dadic et al, J. Inst. 
Brew 76, 267-280 (1970)). 

Es wurde nun ein Verfahren zur Trennung der brautechnisch 
weaentlichen Inhalt satof f e des Hopfens gefunden, das dadurch 
gekennzeichnet ist, daB man eine Neutral-, Bitter- und Gerb- 
stoffe enthaltende Hopf enextrakt-Losung , welche im folgenden 
als Primarextraktloaung bezeichnet wird , zur Gewlnnung der.Ncu- 
tralatbffe, der Bitteratoffe und der Gerbatoffe mindeatenB zwei 
aufeinander folgenden Flusaig-PlUealg-Extraktionen unterwirft, wo- 
bei aua der Primarextraktloaung in einer eraten Extraktionastuf 
entweder die Gerbatoffe oder die Neutralstof fe abgetrennt werden 
und die nach dieser eraten Extraktionaatuf e verbleibende Loaung 
von Neutral- und Bitteratof fen bzw. Gerb- und Bitteratof f en iner 
weiteren Extraktionaatuf e zur Auf trennung in die KomponenteA un- 
terworfen wird. 

Das erfindungagemafie Verfahren kann zum Belapiel in der Weiee 
durchgeftihrt werden, dafl man die Primarextraktloaung zwei 
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auf einandef folgenden FlUssig-FlUaBig-Extralrt ionen unterwirft, 
wobei in einer Extraktionestuf e. A die Neutral- und Bitterstoffe 
von den Gerbstoffen abgetrennt werden und in' einer Extraktions- 
stufe E die Neutralstof f e und die Bitt erstof f e getrennt 
werden. 

Dabei kann man so v'erfahreh, 'dafi man" das fiir die Ibctrak1>ibris-- 
stufe A Verwendung find end e Extrakt i'onsmittel i in seiner 
P.olaritai* so auf die Lbeungsiriittelzusamiiiensetzuiig der Brimar-.. 
extralcrtlosung abstimint, daB :±n Nder Efctrakt ionsstuf e A ; 
eine praktisch vollstandige Abtrennung. der fBitter^ und.,, ; 
Neutralst of fe von den Gerbstoffen erreicht wird und weiter- 
hin das fiir die Extrakt ionsstufe B. Verwen^..uiig. find end ,e .. .. 
Extraktionsmittel 2 in seiner -Polar ita.t so .auf die .Losungs- 
mittelzusammensetzung d er bei der - Extrakt ionsst uf e. A ver- 
bleibenden Losung von Bitter^ und Neutralst of f e abstiramt, 
dafi In der Extrakt ionsstuf e B eine praktisch vollstarid ige 
Trenniing der Neutralst of fe und der Bitt erst off e erreicht 
wird • 

Pur das erf indungsgemafle. Verfahrep hat es sich beiepielsweis 
als vorteilhaft erwiesen, als Prii^rextraktlo sung 'eine alkoholiBche 
Oder alkohalis.ch-w&ssrige Lbsung zu verwenden, vorzugsweise Ge- 
mlsche niederer. allphatischer Alkohole nd.t Wasser. Weit«rlrLn 
;ist:es auch. moglich, als Losungsmittfl fiir die Prla&r- 
extraktloeung Haiogenkoblenwasserstof f e mit 1-3 Koblen- 
stof fatomen und bis zu 3 Halogenatomen', vorzugsweise Chloratomen 
sowie Benzol oder Alkylbehzole mit einer GesaLmtkohlenstoff zalil bis 
zu 8 Kohlenstbf f ato'men einzuse.tzeri? Bevorzugt werden Primairextrakte 
* eingesetzt, welcbe als Lb sting smittel Alkohol bzw. Alkohol-Wasser- 
' Gemische, Methylenchlorid oder Benzol aufweisen. Besonders bevor- 
zugt sind Methanol und Athanol bzw. Gemiscte dieser Alkohole mit 
Waeser. 

Beispielsweise konnen bei Anwendung von alkoholischen oder alkoho- 
lisch-wassrigen Primarextraktlosungen, als Extraktionsmittel 1. fUr 
die Extraktionsstufe A allphatische Eohlenwasserstof f e mit 5 bis 
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1o Kohl ens toff at omen und/oder cy cloaliphatiache Kohlen- 
waseerstoffe mit 5 bis 8 Kohlenstof fat omen und/oder aror 
matische Kohl enwa a s er a t of f e aus der u ruppe des Benzols und. 
alkyl-substituierter Benzold erivate Yerwendung finden, wobei 
die Neutral- und Bitter st off e in. die Kohlenwasserstof fphase 
extrahiert werden und die Gerbstoffe in der alkoholisch- 
wassrigen Phase verbleiben. Der Extrakt aus der Extrakt ions- 
stufe A wird danach entsprechend dem erf indungsgemaflen 
Verfahren der Extraktionsstuf e B unterworfen, .fiir die als 
Extrakt ionsmitt el 2 beispielsweise Gemische von .niederen 
aliphatischen Alkoholen und Waaser Verwendung finden konnen, 
wobei die Bitterstoffe in die alkoho lis ch-wa s ar ige Phase 
extrahiert werden und die Neutralstof f e in der Kohlenwaeser- 
stoff phase verbleiben. 

Bei dieser Ausf uhrungsf orm wird entsprechend dem erfindurigs- 
gem&Ben Verfahren die Polaritat der Kohl enwa as erst of f piiase in 
Bezug zur alkoholisch-waserigen Phase fiir die Extraktionsstuf e A* 
hinreichend grofi gewSLhlt, daB die Neutral- und Bitterstoffe in die 
Kohlenwasserstof fphase extrahiert . 

werden und fiir die Extraktionsstuf e B relativ zur Extraktions- 
stuf e A soweit erniedrigt, daB in der Extraktionsstuf e B die 
Bitterstoffe aus der Kohlenwasserstof fphase extrahiert werden. 

Anstelle von Kohlenwasserstof fen als Extraktionsmittel fiir 
Extraktionsstuf e A konnen auch Halogenkohlenwasserstof fe mit 
1 bis 3 .Kohlenwasserstof fatomen und bis zu .3 Halogenatomen, , 
vorzugsweise Methylenchlorid oder Chloroform eingesetzt wer- 
den. Die Extraktionsstuf e A erfolgt dabei in vollig analoger 
Weise unter Ausbildung eines Halogenkohlenwasserstof fextraktes, 
welcher die Neutral- und Bitterstoffe enthalt und welcher zur 
weiteren Auftrennung in der Extraktionsstuf e B mit Gemischei 
von niederen aliphatischen Alkoholen und Wasser, vorzugsweise 
mit wassrigem Methanol extrahiert wird. 

Bei Anwendung von Primarextraktlosungen in Benzol oder Alkyl- 
benzolen sowie in Halogenkohlenwasserstof fen finden als Ex- 
traktionsstuf e A in enteprechender Weise aliphatische Alkohole 
mit 1 bis 3 Kohlenstof f atomen bzw. Gemische dieser Alkohole mit 
Wasser, bevorzugt Methanol und Athanol, besonders bevorzugt 
Methanol, Verwendung, wobei die Gerbstoffe in die alkoholisch 
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bzw. alkoholiscli-waasrige Phase extrahiert werden und d± Neutral- 
und Bitterstdffe in der Kohlenwasserstoff- bzw. Halofjenkohlen- 
waseerstoffphase verbleiben. Das Neutral- und Bitter stoffe' enthal- 
tende Raffinat aus der Extraktionsstuf e A wird danach en'tsprechend 
dem erfindungsgemaflen Verfahren in der Extraktionsstufe B der Ex- 
traction mit Gemischen von niederen aiiphatischen Alkoholen und 
Wasser unterworfen, wobei im Falle des Vorliegens eines Halog n- 
kohlenwasserstoff-Raf finats vorzugsweise w&sariges Methanol als 
Extraktionamittel fur die Extraktionsstuf e B Anwendung findet. 



Die Polaritat der Kohlenwasserstoff- bzw. Halogenkohlen- 
wasserstoffphase im Verhaltnie zu alkoholisch-wassrigen 
Phase kann einerseits durch Veranderung- des Wasser- 
gehalts der alkoholisch-wassrigen Phase sowie durch 
die .Auswahl' des Alkohols beeinfluBt werden. So wird 
beispielsweise die Polaritat der alkoholisch-wassrigen 
Phase bei zunehmendem Wassergehalt sowie bei Wechsel des 
Alkohols .in der. Reihenfolge Propanpl Athanol Methanol 
erhoht , andererseits durch Veranderung der Losungsmitt el— 
zusammensetzung der Kohlenwasserstoff phase , zum Beispiel 
durch Veranderung des Anteils an cy cloaliphatischen Kohlen- 
wasserstoff en oder insbesondere an benzolischen Kohlenwasser- 
stoff en. Beispielsweise wird die Polaritat d er Kohlenwasser- 
stoffphase mit zunehmendem Anteil an cy cloaliphatischen und 
insbesondere an aromatischen Kohlenwasserstoff en grbBer. 

An Stelle der Anderung der Polaritat des ftir die Extraktions- 
stuf e B Verwendung find end en Extrakt ionsmitt els 2 kann auch 
bei jeweils gleichen Losungsmittelsy st emen in den Extraktions- 
stuf en A und B das Volumenverhaltnis des Extrakt es der 
Extraktionsstuf e A zum Extrakt ionsmitt el 2 gegenliber dera 
entsprechenden Volumenverhaltnis,. welches; in der Extrakti ons- 
stufe A Anwendung findet, soweit -vermind ert werden, daB in 
der Extrakt iorisstufe B eine praktisch vollstandige Trennung 
der Neutralstof f e und der Bitterstoffe erreicht wird . Im 
allgemeinen hat es sich dabei als besonders zweckmaQig er- 
wiesen, dieses Volumenverhaltnis . in der Extrakt ionsstufe B 
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auf mindestens ca. die Halfte, vorzugaweise auf mind est ens ein 
Drittel des entsprechenden Wertes der Extraktionsstuf e A zu ver 
mindern. ^ 

Das erf indungsgemaBe Verfahren kann weiterhin in der Weise 
durchgef iihrt werden, dafl aus der Primarextrakt 16 sting in 
einer Extraktionsstuf e C zuerst die Neutralstof f e von den 
Bitter- und G-erbstoffen abgetrennt werden und in der 
Ext rakt ions stufe D die Gerbstoffe von den Bitterstoff en g — 
trennt werden. 

Dabei kann man so verfahren, dafl : man das fiir die Extraktions- . 
stufe C Verwendung findende Extraktionsmitt el 3 in seiner 
Polaritat so auf die Losungsmitteizusammensetzung des 
Primarextrakt es abstimrat, dafi in der Extraktionsstuf e C 
eine praktisch vollstandige Trennung der Neutralstof fe von 
den Gerb- und Bitterstoff en erreicht wird und weiterhin 
das fiir die nachf olgende Extraktionsstuf e D Verwendung 
findende Extraktionsmitt el 4 in seiner Polaritat so auf 
die Losungsmitteizusammensetzung der bei der Extraktions- 
stuf e C verbleibenden Losung von Bitter- und Gerbstoff en ab- 
stimmt, daB in der Extrakt ionsst uf e D eine praktisch. voll- 
standige Trennung der Gerbstoff e und der Bitterstoff e er- 
reicht wird . 

Beispielsweise hat es sich bei Anwendung einer alkoholisch- 
wassrigen Primarextrakt losung als vorteilhaft erwiesen, als 
Extraktionsmittel 3 fiir die Extraktionsstuf e C aliphatisclie 
Kohlenwasserstof f e mit 5 bis 1o Kohlenstof f atomen und/oder 
cy cloaliphatische Kohlenwasserstof fe rait 5 bis 8 Kohlenstoff- 
atomen und/oder aromatische Kohlenwasserstof fe aus der Gruppe 
des Benzols und alky 1-subst ituiert er Benzo.ld er ivate zu ver- 
wenden, wobei die Neutralstof fe in die Kohlenwasserstof f phase 
extrahiert werden und die Bitter- und Gerbstoffe in der 
alkoholisch-wassrigen Phase verbleiben. Die nach der Extrak- 
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tlonsstuf e r C verbleiLende alkoh.ollseh-wassrige Phase wird: 
danach erttspf echend dem erfindungsgeraaflen Verfahren der ■- 
Extraktionsstuf e D unt erworf en, wobei als Extrakt ionsmitt el 4 
aliphatische Kohlenwasserst of f e mit 5 tis 1o Kohlenstoffatomen 
und/oder cy cloaliphat is che Kohlerxwasserstof f e mit 5 bis '8 
Kohlenstpf f at omen „ und /od er aroroatisbhe Kohienwasserstof f e 
aus der Gruppe des Benzols und alley 1-subst ituierter' Benzol- 
derivate Verwendung rind en kbnnen, wobei die Biiterstof fe 
in die Kohienwasserstof f phase extrahiert * werdeii und die Gerb- 
stoffe in der alkoholisch-wassrigen Phase, verbleiben. 

Bei dieseir Ausfiflirungsf orm wird entsprecheud dem erf indungsge- 
maBen Verfahren die Polaritat, der Kohienwasserstof f phase, in. 
Bezug zur alkoholisch-wassrigen Phase ftir. die Extraktionsstuf e C 
gerade so groBgewahlt , daB-_ in der -Extraktionsstuf e C nur die 
Neutralstof f e aus der alkoholisch-wassrigen Phase . extrahiert wer- 
den und weiterhin fiir die Extraktionsstuf e D aoweit erhoht,, daJ3 dann 
die Bitterstoffe ; aus der alkoholisch-wassrigen Phase extrahiert 
werden. ~- 



Bei Anwendung von.- Primarextraktlosungen in. Benzol oder Alkyl- 
benzolen finden als .Extraktionsmittel Sir die Extraktionsstuf e C 
aliphatische Alkohole mit 1 bis 3 Kohl en s t o ff at omen bzw . Genii s che 
dieser Alkohole mit Wasser, bevorzugt Methanol und! Athanol, be- 
sohders bevorzugt Methanol, Verwendung, wobei die Serb- und Bit- 
terstoffe. in die alkoholische bzw, alkoholisch-w&ssrige Phase 
extrahiert werden und ' die Neutraletof f e in ; der Kohienwasserstof f- 
phase verbleiben. Das Gerb- und Bitterstoffe enthaltende 
Raffinat aus der Extraktionsstuf e C wird danach entsprechend dem 
erf indungsgemaBen Verfahren der Extraktionsstuf e D unterworfen. 
Bei Anwendung von. Prlmarextraktiasungen .'.La Halogen^lenwasser- 
stof fen linden .1. Extraktionsmittel fUr die Extrsktionaetuf. e C 
Methanol bzw. Oe-UcHe von Methanol mit Wasser, Verwendung wobei 
die Bitter- und Gerbstoff e in die alkohlische bzw. _alkoholisch- 
wasarige Phase extrahiert werden und die Neutral s to ^e i^der. 
Halogenkohlenwaaaerstoffphase verbleiben. Das Gerb- und Bit 
terstoffe enthaltende Raffinat aus der Extraktionsstuf e C wird 
danach entsprechend dem erf indungsgemaflen Verfahren der Extrak- 
tionsstuf fe D unterworfeD. • 
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Die Polarit&t der Kohlenwas sere toff- bzw. Halogenkohlenwasserstof f- 
phase im Verh&ltnis zur alkohollsch-w&ssrigen Phase kann in ent- 
sprcchender Weise wie bei den Extraktionsstuf en A und B becinflufit 
werden. 



An Stelle der Anderung der Polar itat des fiir die Extrakt iona- 
stufe D . Verwendung findenden Extraktionsmittels 4 kann 
auch bei jeweils gleichen Lcisungsmitteisy st emen in den 
Extraktionsstuf en C und D das Volumenverhaltnis des 
Extraktionsmittels 4 zum Extrakt der Extraktionsstuf e C- gegen- 
iiber dem entsprechenden Volumenverhaltnis -welches in der 
Extraktionsstuf e C Anwendung. findet, soweit erhdht werden, 
dai3 in der Extrakt ionsstufe D eine praktisch vollstandige 
Trennung der Bitterstoffe und Gerbstoffe erreicht wird . Im 
allgemeinen hat es sich dabei als besonders zweckmaBig er- 
wiesen, dieses Volumenverhaltnis auf das ca. f unf f ache , vorzugs- 
weise auf das zwanzigfache. des entsprechehden Wertes der Extrak- 
tionsstufe C zu erhohen. 

Die Bereitung der Primarextraktlosung erfolgt zweckmaBigerweise 
durch Extraktion von Hopfen mit rtiederen aliphatische'n Alkoholen, 
insbesondere mit Methanol,. Athano.l, Propanol uid Isqpropanql . W it r-r 
hin kann die Bereitung des Primar extrakt es durch Extraktion von 
Hopfen mit Halogenkohlenwasserstof fen mit 1 bis 3 Kohlenstof f atomen 
und bis zu 3 Halogenatomen, bevorzugt Chloratomen sowie mit Benzol 
und Alkylbenzolen mit einer (xesamtko.hlenstof f zahl bis zu Kohlen- 
stof f atomen erfolgsn. Als Halogenkohlenwasserstof fe seien beispiels- 
weise genannt : Methylenchlorid , Chloroform, 1 , l-Dichlor&than , 1,2- 
Dichlorathan und 1-Chlorpropan, bevorzugt Methylenchlorid^nd als 
Alkylbenzole seien genannt Toluol, Xylol und Athylbenzol. Vor- 
zugsweise findet als Extraktionsmittel zur Bereitung der Prin&r— 
extraktlosung Methanol oder Athanol Verwendung. Die Extraktion er- 
folgt in an sich bekannter Weise durch einfache Extraktion (vgl. 
Steiner Hopfen GmbH, Hopfen und Hopf enveredlungsprodukte , Oelde 1-970, 
Seite 414 - 421) oder z. B. nach dem Prinzip d r Karusselextraktion 
(vgl. Chemiker Zeitung %±, (1970), Seite 56 - 62). 
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Die Herstellttttg" der Primarextraktlosung nach dem erfindungs- 
gem&Ben Verfahren, kann z. B. mit hand Isttblichem., ge- 
trockneten Eohhbpfen als Ausgangematerial .erf olgen, Selbst- 
verstandllch kann man ale Ausgangsmaterial ebenso Hopfen- 
pulver, konzen-triertee Hopf enpulver bzw. Lupulin sowie 
wasserhaltigen Frischhopf en in entaprechender Weise ver- 
arbeiten. 



tfeiterhin lcbnnen auch kaufliche Hopf enextrakte, welche 
Neutral-, Bitter- und Gerbstoffe enthalten, nach dem erfin- 
dungsgemaflen Verfahren getrennt werden. Der kaufliche Extrakt 
wird zu diesem Zweck vor der erf indungsgemaBen Irennung in 
Alkohol, Benzol Oder Alky lbenzolen oder Halo^nlfoklenwa^^ 
atoffen als I6sungsmittel «ufwnomien mnd dieee lonutur als 
Priaarextrafctlosung eingesetzt. " 
Pur die praktische Durchfiihrung des erf indungsgemaflen Ver- 
fahrens bieten sich entsprechend der grofien Zahl von 
Yar iat i onsmo gl i chk e i t en der Losungsmittelsy st erne , der 
Volumenverhaltnisse von Extraktionsmitt el zu extrahierender 
Phase und der ingenieurmafligen Auslegung der Extrakt or en 
sehr.viele Variat ionsmoglichkeit en . . 

Als aliphatische Kohlenwasserst of f e , welche in den Extraktions- 
mitteln 1, 3 und 4 Verwendung finden lcbnnen, seien genannt : 
Pentan, Hexan, Heptan, Octan, Nonan, Decan sowie die Iso- 
mer en dieser Verbindungen. SelbstveretSndlich konnen auch 
Gemische dieser Verbindungen eingesetzt werden, beispiels- 
weise eine Praktion aliphatischer Kohlenwasserstof f e des Sie- 
debereichs von ca. 34 bis 40°C ( Pentan fraktion ) , des Siede- 
bereichs von ca. 65 bis 70°C (Hexanf raktion) , des Siedebereichs 
von ca. 95 bis -100°C ( Hep tanf raktion) , des Siedebereichs von 
ca. 125 bis 130°C ( Oc tanf raktion) , des. Siedebereichs von 
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ca. 145 bis 155°C (Nonanfraktlon) oder dee Sledebereichs von 
ca. 170 bis 180°C (Decanf raktion) , bevorzugt finden Hexan, 
Heptan und Octan bzw. die entsprechenden Hexan-, Heptan- 
und Octanfraktionen Verwendung. 

Als cy cloaliphatische Kohlenwasserstof f e , welche in den 
Extraktionsmltteln 1, 3 und 4 Verwendung finden kBnnen, seien 
genannt : Cyclopentan, Cyclohexan, Cydoheptan, Cyclooctan, 
sowie durch niedere Alkylgruppen subst ituiert e Derivate 
dieser Verbindungen, bevorzugt sind Cyclopentan und Cyclo- 
hexan. 

Als aromatische Kohlenwasserstof fe , welche in den Extraktions- 
mltteln 1, 3 und 4 Verwendung finden konnen, ' sei beispiels- 
weise Benzol, welches gegebenenf alls durch Methyl-, Ath^l— , 
Propyl- oder Isopropy Igruppen eln- oder mehrfach subst ituiert 
1st, genannt. Als bevorzugt e substituierte Benzpld erivat e 
seien Toluol, Athylbenzol und Xylol genannt. 

Als niedere aliphatische Alkohole, welche in der Extraktionastuf e 
A, B oder C Verwendung finden, seien beispielsweise Methanol, 
Athanol, Propanol und Isopropanol genannt, bevorzugt sind 
Methanol und Athanol genannt. 



Ftir die Extraktionsstuf e A bzw. C nach deia erf indungsgem&Ben Ver- 
fahren wird vorzugsweise eine alkoholisch-w&ssrige , besonders 
bevorzugt eine aethanolisch- oder athanolisch— wfissrige Prin&r- 
extraktlOsung eingesetzt und der Wassergehalt dieser Primfir- 
extraktlosung auf oa. 5 bis 70 Vol.-£, vorzugsweise auf ca . 5 
bis 40 Vol. besonders bevorzugt auf ca. 5 bis 30 Vol.-^ ein- 
gestellt. 
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Bei der Dur chf iihrung der Extrakti onset uf e A kann man 
mafiigerweise so- verfahren., daB man die alkoholisch-wassrige 
Primarextraktlosung mit einein Extraktlonsmitt el 1 extrahiert, 
welcnes aus einem Gemisch aus aliphati schen Kohlenwaseer- 
stoffen mit cycloaliphatischen Kohlenyasserstqffen oder mit 
aromatischen Kohlenwasseratoffen besteht. B e vorzugt sind 
Gemiache 'mit. aromat.ischen Kohlenwaeserst off en, wobei ale, 
aromatische Kohlenwasserstof f e vorzugsweise Benzol , Toluol 
Oder Xylol Yerwendung find en. 

Dabei hat es sich beispielsweise fur die Extrakti onsstuf e A 
als vorteilhaft erwiesen, den Wassergehalt der alkoholisch- 
waesrigen Phase auf ca. 1o bis 40 V0I.-36 einzustellen und 
den Gehalt des Extraktionsmittels 1 an aromatisclien und cyclo- 
aliphatischen Kohlenwasseratoffen bevorzugt auf ca. 1o bis 60 
Vol. -56 einzustellen. Beispielsweis* kann man bei einem Wassergehalt 
der alkoholischen Primarextraktiosuhg von ca. 10' Vol. -96 als 
Extraktionsm'ittel 1 ein Kohl'enwasserstoff gemisch verwenden, 
dessen Gehalt an aromatischen Kohlenwasseratoffen bevorzugt 
ca. 2o bis 60 Voi.-# betragt t bei einem Wassergehalt' von ca. 
2o Vol. -56 bevorzugt ca. 2o bis 4o V0I.-9S und bei einem 
Wassergehalt von ca. 3o V0I.-9S bevorzugt ca. 1o bis 3o V0I.-76. 

Bei Anwendung von Primarextrafctlasung mit Benzol oder Alkylbenzolen 
sowie Halogenkohlenwasserstoffen alsLosungsmittel werden diese 
in entsprechender Weise mit Alkohol oder Alkohbl-Wasser-^. 
gemischen, vorzugsweise Methanol bzw. Athanol, besonders bevor- 
zugt mit Methanol als Extraktionemittel extrahiert, wobei vorzugs- 
weise Alkohol-Vasser-Gemiscbe mit einem Wassergehalt von ca. 10 - 40- 
V0I.-96, besonders bevorzugt ca. 20 bis 40 Vol-#, Anwendung finiin. 

Pur die Extraktionsstufe. A 1st -das Volumenverhaltnis von Kohlnn- : 
wasserstoffphase zur alkoholisch-wassrigen Phase in weiten Grenzen 
variierbar und liegt aus wirtschaf tlichen Grunden im Bereich von 
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ca. 1 bis 1.0. Bevorzugt werden Volumeiiverhatnisee von ca. 
1 bis 4 eingehalten. Bex Verwendung von Primarextraktiosungien 
mit Halogenkohlenwasserstoff en liegt das Volumenverhaltnis 
von Halogenkohlenwasserstdff phase zu alkoholisch-wassrigen 
Phase im allgemeinen im Bereich -von ca. 0,1* bia 2 f bevorzugt von 
ca. 0,2 bis l f 5. fc 

Zur Durchfuhrung der Extraktionsstufe B kann man so vorgehen f 
daB man die aus der Extraktionsstufe A hervorgehende lohlen- 
wasserstoff- bzw. ' Halogenkohlenwasserstof f-Phase in ihrer 
Losungsmittelzusammensetzung entweder unverandert oder im 
Rahmen der fiirddie Extraktionsstufe B Anwendung fiiidehden 
Mi s chung en verandert der Extraktionsstufe B zufiihrt. 

Im allgemeinen hat es sich als vorteilhaft erwiesen, fiir die 
ExtraktionsFstuf e B nach dem erf indungsgemaSen Verfahren zur 
Extraktion eine Kohlenwasse.rstof f phase . einzusetzen, welche 
aus aliphatischen und/oder cy cloaliphatischen und/oder aro- 
matischen Kohl enwass erst of fen best eht und gegebenenf alls einen 
Gehalt an cy cloaliphatischen und/oder aromatischen Kohlen- 
wasserstoffen aufweist , der unter ca- 50 Vol.-#, bevorzugt 
unter ca. 40Vol.-^ liegt.. 

Als Extraktionsmittel 2 find en im allgemeinen Alkohol/Wasser- 
Gemische Anwendung, wobei der Wassergehalt dds Extraktions- 
mittels zweckmaBigerweise im Bereich von ca. 1o bis 3o Vol.-jt 
liegt. 

Dabei hat es sich beispielsweise fur die Extraktionsstufe B 
als besonders vorteilhaft erwiesen, von einer Kohlenwasser- 
stoffphase auszugehen, die ca. 0 bis 3o Vol.^ an cycloali- 
phatischen und/oder aromatischen Kohlenwasser st of f en enthalt, 
und den Wassergehalt des Extrakt ionsmittels 2 auf ca. 1o bis 
2o Vol.-jC f besonders bevorzugt ca. 1o Vol . einzust ellen. 
Beispielsweise hat es sich als zweckmafiig erwiesen, die 
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Kohlenwasserstoffphase bei elnem Gehalt an aromat ischeii 
Kohlenwasseratoff en yon ca.. 1o bis 3o Vol. rait einem 
Extraktionsmittel 2 zu extrahieren, das einen Wassergehalt 
von ca, 1o Vol.-jC aufweist oder bei einem Gehalt an aromatischen 
Kohlenwasserstoff en von O bis 1o V0I.-96 mit einem Extractions- 
mitt el 2, das einen Wassergehalt von ca. 2o Vol-.-jC auf weist . 

Das Volupenverhaltnia von Kohlenwasserstoff phase zu Extraktions- 
mittel 2 1st in weiten Grenzen variierbar und liegt aus wirt- 
schaftlichen Grttnden im allgemeinen bei ca. 0,1 bis 1,0. 1 
Bevorzugt werden Volum«nverhaltnisse von ca. 0,1 bis 0,6. 

Beim Vorliegen einer Halogenkohlenwasser stof f phase zur weiteren 
Extraktion in der Extraktionsstuf e B hat es sich als besonders 
vorteilhaft erwiesen, die Halogenkohlenwaseerstoffphase mit 
waasrigem Methanol, welches einen Wassergehalt von ca; 30 bis 
40 Vol. -96 aufweist, zu extrahieren und das Volumenverhaltnis 
von Halogenkohlenvasserstof fphase zur alkoholisch-wassrigen 
Phase bevorzugt im Bereich von ca. 0,05 bis 0,2 , bevorzugt von ca 
0,05 bis 0,1 einzuhalten. 

Es hat sich gezeigt, daB es zur Trennung nach dem erfindungs- 
gemaBen Verfahren zweckmaBig ist, das Volumenverhaltnis von 
Kohlenwasserstoff- bzw. Hilogenkohlenwasserstof fphase zur 
alkoholisch-wassrigen Phase in der Extraktionsstuf e B gegenr 
uber der Extraktionsstuf e A auf mindestens ca. die Half te , 
vorzugsweise auf mindestens ein Drittel zu vermindern. 

Die fur die E'xtrakt ionsstuf e B.Anwendung findenden Bedingungen, 
insbesondere der .v'assergehalt der alkoholisch-wassrigen Phase 
.bzw. Aromat en- und Cy cloalipha ten-Gehalt der Kohlenwasser- 
stoffphase werden zweckmafligerweise auf die in der Extraktions- 
stuf e A vcrgewahlten Bedingungen abgestimmt, so daB die 
Kombination der Extraktionsstuf en A und B im Rahraen der 
bevorzugten Bedingungen mit raogl ichst ger ingem Aufwand erfol- 
gen kann-. 
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Demnach kann die praktische Durchf uhr ung des erfindungs- 
gemaien Verfahrens bevorzugt in der V'eise erfolgen, dafl man 
in die Extraktionsstuf e A eine gegebenenf alls durch Wasser- 
sugabe auf einen Wassergehalt von etwa ca. 1o bis 3o Vol.-?£ 
gebrachte alkoholisch-wassrige Fri mar extraktlo sung einsetzt 
und als Extraktionsmittel 1 Gemische eines aliphat ischen 
Kohlenwasserstoffes mit 1o bis 60 Vol.-?6 eines aromat ischen 
Kohlenwasserstoff s verwendet, wobei bei einem Volumenverhalt- 
nis der Kohlenwasserstoff phase zur alkoholisch— wassrigen 
Phase von ca. 1 bis 1o extrahiert wird . In der nachf olgend en 
Extraktionsstuf e B extrahiert man die aus der Extraktions- 
stuf e A hervorgehend e Kohlenwasserstoff phase mit einem 
Extraktionsmitt el 2, welches einen ca, 1o bis 3o Vol.-jfi 
Wasser enthaltend en niederen aliphat ischen Alkohol darstellt, 
Dabei wird bevorzugt das. Volumenverhaltnis der Kohlenwasser- 
stoff phase zur alkoholisch-wassrigen Phase gegeniiber der 
Extraktionsstuf e A auf mindestens die Halfte, bevowugt auf"ain 
destens ca. ein Drittel erniedrigt unt ein Voluaenverhftltnis 
von oa. 0,1 bis 1 eingehalten. 

Dabei kann man in der Extraktionsstuf e B bei gleichen 
Losungsmittelsy steraen in den Extraktionsstuf en A und B nur 
das Volumenverhaltnis von Kohlenwasserst of f phase zur alkoho- 
lisch-wassrigen Phase vermindern, wobei bevorzugt eine Ver- 
minderung auf ca. ein Funftel bis ein Zehntel des entsprechen- 
den Wertes der Extraktionsstuf e A erfolgt. 

Es hat sich weiterhin als besonders vorteilhaft erwiesen, in 
der Extraktionsstuf e B entweder 

a) bei gleicher Lbsungsmitt elzusammenset zung der Kohlenwasser- 
stoffphase in den Extraktionsstuf en A und B den Wassergehalt 
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des Extraktionsmittels 2 gegentiber dem WaBsergehait der 
alkoholisch-wassrig«i Phase au» d r Extraktioiisstuf e A um 
ca. 10 bis 20.Vol.-5i zu vermindern, oder 

b) bei gleichem Wassergehalt der Primarextraktlosung bsw # d a 
Extrakt ionsmittels 2 den Gehalt der Kohienwasseratoff phase 
an aromatiachen und/oder cycloaliphat ischen Kohlen was s er- 
st of fen durch Zugabe eines aliphatischen, 5 bis 1o Kohlen- 
stoffatome enthaltenden Kohleiiwasserstof f s auf ca. 5 bis 
2o Vo-l.*fjC z.u vermindern. 

Selbstverstandlich konnen die vorgenannten MaSnahmen. 
a und b auch kombiniert werden. 



Bei . der Durclif iihrung der Extrakt ionsstuf e C kann man zweck- 
maSigerweise. so. verfahren, dafi- man die aikoholisch-wassr ige 
Primarextraktlosung mit einem Extrakt ionsmitt el extrahiert, 
welches aus den genannten aliphat ischen und/oder cycloali- 
phatischen und/oder aromat ischen Kohlenwaaserat of f en besteht. 

Beispielaweiee hat es sich fiir die Extraktionsstuf e C als vor- 
teilhaft erwiesen, den Wassergehalt der. Primarextraktlosung auf 
ca. 5 bis 30 Vol. vorzugsweise auf ca. .10 bis 20 Vol.-# ein- 
zustellen und als Extra ktionsmittel einen aliphatischen 
Kohlenwasoerstoff oder ein Gemisch eines aliphatischen 
Kohlenwasser stof f es mit alicyclischen oder vorzugsweise 
aromatiachen Kohlenwaaaeretof f en zu verwenden. Dfer Gehalt 
dec Extraktionsmittels 3 an cyclo.aliphatischen. oder aro- 
matiachen Kohlenwassersto.f fen kann z. B. .im Bereich von 
ca. 0 und 50 Vol.-£, vorzugsweise im Bereich von ca. 
O und 30 Vol.-* liegen. 
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Bei Verwendung von Prio^Lrextraktlosungen mlt Benzol oder Alykl- 
b nzolen sowie Halog nkohl nwasserstof t en als Losungsinittel f in- 
det selbstveret&ndlich in entsprechender Weise ein Alkohol-Was- 
ser-Gemisch. ale Extraktionsmittel Anwendung, wobei vorzugsweifl 
Methanol- oder Athanol-Waaser-Gemisclie besonders bevorzugt Metha- 
nol-Wasser-Gemische mit einem Waesergehalt von ca, 10 bis 40 
Vol.-% Verwendung finden. 

Das Volumenverhaltnis von Extrakt ionsmittel 3 zur alkoholisch- 
wassrigen Phase ist in weiten Grenzen variierbar und liegt 
aus wirtschaf tlichen Griinden Im allgemeinen im Bereich von 
ca. 0,1 bis 1. Bevorzugt werden Volumenverhaltnisse von ca. 
o,2 bis 0,6 eingehalten. 

Zur Durchf iihrung der Extrakt ionsst uf e D kann man so vor- 
gehen, daB man die aus der Extrakt ionsstufe C tiervorgehende 
alkoholisch-wassrige Phase in ihrem Wassergehalt entwed er 
unverandert oder im Rahmen der fur die Extrak t io ns 3 tuf e D 
Anwendung findehden Mischungen verandert der Extraktions- . 
stufe D zufuhrt. 

FUr die Extrakt ions stufe D. bat es sich als- vorteilhaft 
erwiesen, den Wassergeha.lt der alkoholisch-wassrigen Phase 
auf ca. 1o bis 40 Vol. bevorzugt ca. 1o bis 3o Vol.— ?£ 
einzustellen und ein aliphatische und/oder cy.c.loaliphat is che • 
und/oder aroraa.t ische Kohlenwass.erstoffe enthalt endes . Ex- .- 
traktionsmittel 4 zu verwenden. Beispielsweise hat es sich bei 
Verwendung von alipbatischen Kohlenwasser at of f en als Ex- 
trakt ionsmittel 4 als zweckmaBig erwiesen, die zu extrahier end e 
alkoholisch-wassrige Phase auf ca . 1o bis 2o Vol.-$ einzuatel- 
lea. Vorzugsweise finden Gemische von alipbatischen mit cyclo- 
aliphatiechen und/oder artaatiechen Kohlenwasaerstoff en Anwen- 
dung, wobei besonders bevorzugt Gemische mit aromatiebhen Khhlen*- 
wasserstof f en angewendet werden. Der Gehalt solcher Gemische 
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an aromatischen Kohlenwasserstof fen Icann im allgemelnen 
zwischen ca. O and 9o Vol.-?£ betragen, yorzugsweise ca. 
1o bia 5o Vol.-#. 

Das Volumenverhaitnis von Exi;ra3rtionsmittel 4 zur alJcohollsch- 
wassrigen Phase 1st in weiten Grenzen variierbar und lieg-t 
aus wirtschaftlichen Grtinden im allgemelnen im Bereich von 
ca, 1 land 10. Bevorzugt werden Volumenverhaitnisse von ca. 
1 bis 4 eingehal-feen. 

Es hat sich gezeigt, dafl es zur Trennung nach dem erfindungs- 
gemaflen Verfahren zweckmaflig ls"t, dafi Volumenverhaitnis 
von Kohlenwasserstof f phase zur alkoholisch-wassrigen Phase 
in der Extraktionsstufe D gegeniibpr der Extraktionsstufe C 
-um mindestens das ca. funffache, vorzugsweise tmindestens u» c 

das zwanaigfache zu erhohen. 

Fiir die praktische Durchf iihrung d es . erf indungs'gemaflen Ver- 
fahrena kann man demnach bevorzugt so. vorgehen, da6 man in 
der Extraktionsstufe C eine gegebenenf alls durch Zugabe von 
Wasser auf einen Wassergehalt von ca . 1o bis 2o V0I.-9S 
gebrachte alkbholisch-wassrige Primarextraktldsiuig und als 
Extraktionsmittel 3 einen. aliphat ischen Kohlenwasser at of f 
gegebenenf alls im Gemisch mit einem aromatiaclien Kohlen- 
wasserstof f verwendet, wobei bei einem Volumenverhaitnis von 
Kohlenwasserstof f phase zur alkoholisch-w&esrigen Phase von 
ca. o,1 bis 1 extrahiert wird. In der nachf olgend en Extrak- 
tionsstufe D extrahiert man die aus der Extraktionsstufe G 
hervorgehend e alkoholisch-wassrige Phase mit einem Ex- 
traktionsmittel 4,. welches aus einem Gemisch von aliphat is chen 
mit aromatischen Kohlenwasserstof fen , das ca. 1o bis 5o Vol. -5^ 
an aromatischen Kohlenwasserstof fen enthalt , beeteht. Dabei 
wird bevorzugt das Volumenverhaitnis der Kohlenwasserstof f- 
phase zur alkoholisch-wassrigen Phase gegeniiber der Ex- 
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traktionssstufe C auf mindestens das ca. fiinf- bis aind at ne 
das ca. awansigfache rhSlrfc und in Volun nverh&ltnis von oa. 
bis 10 eingehalten. 

Dabei kaim man in der Extraktionsstuf e D bei gleichen losungs- 
raittelsystemen in den Extraktionsstufen C und D nur das Vo- 
lumenverhaltnis von Kohlenwasaerstoff phase zur alkoholisch- 
wassrigen Phase erhohen, wobei bevorzugt eine Erhohung auf 
das ca. .fiinf- bis zehnfache des entsprechenden Vertes der 
Extraktionsstuf e C erfolgt. 

Es hat sich weiterhin als besonders vorteilhaft erwiesen, in 
der Extraktionsstuf e D 

a) bei gleichem Wassergehalt der alkoholisch-wassrigen Phase 
der Extraktionsstufen C und D den Gehalt der als Extraktions- 
mittel 4 Verwendung findend.en Kohlenwasserstoff phase an aror 
matischen Kohlenwasserstoff en um ca. 10 bis 20 Vol.-# zu er- 
hohen oder 

b) bei gleicher Ldsungsraittelzusammensetzuiig aer Kohlenwasser- 
stoffphase der Extraktionsstufen C und D den Wassergehalt der 
alkoholisch-wassrigen Phase gegeniiber dem Wassergehalt der 
wassrig-alkoholischen Phase aus der Extraktionsstuf e C um ca. 

5 bis 20 Vol. -$> zu erhohen. 

Selbstverstandlich konnen die vorgenannten MaBnahmen a und 
b auch kombiniert angewandt werden. 

Die Elussig-Flussig-Extraktionen nach dem erf indungsgemaflen 
Verfahren werden rait Hilf e von an sich bekannten Extraktions- 
raethoden durchgefiihrt . So. konnen die einzelnen Extraktions- 
stufen z. B. durch Schutteln in Scheidetrichtern, mit Hilfe 
von Mischer-Abscheider-Systemen, ferner durch Gegenstrom- 
extraktion in Kolonnen ohne Ruhrer, wie z. *B. Extraktions- 
Spriihturrae oder Extraktionsturme mit oder ohne Fiillkorpex* 
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oder durch Gegenstromextraktion in Kolonnen mit RUhrem, 
wie z. B. Scheibel-Kolonnen oder RDC-Kqlonnen (= rotating 
disk contactor) oder mit Hilfe von Extraktionezentrif ugen 
durchge.fuhrt werd en . . EUr den kont inuierlichen Betrieb. 
haben sich Siebboden-Pulsationskolonnen oder IU)C -Kolonnen 
als besonders vorteilhaft erwiesen. 

Die . Extrakt ions-Temperatur fiir die einzelnen Extraktions- 
atufen ist in weiten Grenzeh variabel. Aus praktischen 
Griinden arbeitet man im allgemeinen bei Temperaturen zwischen 
O und 5o°C, bevorzugt bei Temperaturen zwischen 5 und 3o°C. 
Die Extraktionen werden aus praktischen und wirtschaf tlichen 
Griinden ira allgemeinen bei Normaldruck durchgef Uhrt , jedoch 
ist prinzipieil audh eih Arbei'ten, ' z. B. bei Verwendung von 
besonders niedrig siedend'en Extrakt ionsmltteln , bei tfbei'druck 
mbglich . ' ' . . : • 

Aus den nach dem erf indungsgemaI3en Verfahren gewonnenan alko- 
holisch-wassrigen LbBungen bzvir. Kohlenwa'sser stbf flosungen bzw. 
Halogenkohleriwasserstof flosungen lassen sich die Neutral-, Bitter 
und Gerbstoffe in iiblicher Waise, z.B. im Ratationsverdampf er, ■ 
FallfiimverdaiDpfer und Diinnachichtverdampf er vom Losungsmittel 
befreien. 

Eine Ausf uhrungsf orm des erf indungsgemaBen Verfahrens mit 
Hilfe von Gegenstromextrakt i ons-Kolo'nnen f iir die Kombination 
der Extrakt ionsstuf en A und B wird durch das. FlieBschema. in 
Figur-T erlautert: Durch Leitung 1 wird die Primar- 
extraktlosung in die Extrakti onskolonne A geleitet. In der 
Kolonne A erfolgt die Extrakti onsstuf e A, • wobei im Gegenstrom . 
das Extrakti onsmi'tt el 1 durch Leitung 2 (Kohlenwass erst off- 
phase) der Kblonne A zugef Uhrt "wird und ein alkoholisch- 
waesriges Losungsmittelgemisch, das- der Losungeraitt elzusammen- 
setzung der Pr imar extrakt lbs ung entspricht, durch leitung 3 
am Kopf der Koloane A zugefiihrt wird. 
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'Die Gerbstoff e verbleiben in der alkoholisch-wassrigen Phase 
und werden aus dem Surapf der Kolonne A durch Leitung 4 
entnommen. Die Bitter— und Neutf alstof f e gelangen in den 
Extrakt und werden am Kopf der Kolonne A Uber Leitung 5 
entnommen und der Kolonne B zugefiihrt. 

In der Kolonne B erfolgt die Extraktionsstuf e B, wobei das 
Extraktionsmittel 2 (Gemisch Alkohol/Wasser) durch Leitung 7 
zugefiihrt wird. ITbfer Leitung 6 wird ein Kohlenwasserstoff 
bzw. ein Kohlenwasserstoff gemisch zugefiihrt, welches in 
der Losungsraittelzusammensetzung der zu extrahierenden Kohlen- 
wasserstoff phase entspricht. 

Die Bitterstoffe werden in alkoholisch-wassriger Losung 
der Kolonne B uber'Leitung 9 entnommen. Die Neutralst of fe 
verbleiben in der Kohlenwasserstoffphase und werden der 
Kolonne B liber Leitung 8 entnommen. 

Weiterhin wird durch das FlieBschema in Figxir 2 eine Ausfiihrungs 
form des erf indungsgemaBen Vetfahrens fur die Kombination* der 
Extraktionsstuf en" C und D erlautert: 

Durch Leitung 11 wird die alkoholisch-wassrige Primarextrakt- 
losung in die Extrakt i onskolonrie G geleitet. In der Kolonne C 
erfolgt die Extrakt ions stufe C, wobei im Gegenstrom das Extrak- 
tionsmittel 3 durch Leitung :12 (Kohlenwasserstoffphase) in den 
Sumpf der Kolonne G zugefiihrt wird und ein Lbsungsmitt elgemis ch , 
das der Losungsmittelzusammensetzung der Primar extrakt losung 
entspricht, durch Leitung 13 am Kopf der Kolonne C zugeftilirt 
wird. 

Die Bitter- und Gerbstoff e verbleiben in der alkobolisch- 
wassrigen Phase und werden aus der Kolonne C durch Leitung 14 
entnommen. Die Neutralst of fe gelangen in den Extrakt und 
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werden am Kopf der Kolonne C Ubet Leitung 15 en^ncnmen 
und der Kolonne D zugef iihrt . 

In der Kolonne D erfolgt die Extraktionsstuf e D , wobei 
das Extrakt ionsmittel 4 (Kohlenwasserst of f gemisch) durch 
Leitung 16 zugef iihrt wird. tlber Leitung 17 wird ein Alkohol- 
Wasser-Gemisch zugefiihrt, welche.s der Los ungsmit t elzua ammen- 
setzung der zu extrahlerend en alkoholiseh-waesrigen Phase 
entspricht. 

l)ie Bitterstoffe werden in die Kohlenwasserst of fphase extrahl rt. 

und werden der Kolonne P tlber Leitung 18 entnommen. Die 
Gerbstoffe werden in alkoholisch-wassr iger Losung der 
Kolonne D iiber Leitung 19 entnommen. 

Die nach dem erfindungagemaflen Verf ahren erhaltenen Extrakte kon- 
nen fttr die Bereitung yon Bier eingesetzt werden, Man kann die 
Extrakte z.B. in Form der bei den einzelnen Extraktionsstuf en er- 
haltenen alkoholischen Losungen einsetzen oder bevorzugt nach 
Abdampfen des Losungemittels. Die nach dem erf indungsgem&Sen Ver- 
fahren erhaltenen Extrakte bieten den Vorteil, dafl die einzeln n 
Extrakte, welche in ihrer Gesamtheit alle fiir den Brauprozefl we- 
sentlichen Inhaltsstof fe enthalten, in genau definierter Menge 
und in verschiedenen Phasen des Brauprozesses bei der Bereitung 
von Bier eingesetzt werden konnen. Somit laflt sich verhindern, 
daB die Inhaltsstof fe wahrend des Brauprozesses in ihrer Wlrkung 
nachteilig beeinflufit werden. Beispielsweise erreicht man durch 
zeitlich getrennte Zugabe von Bitter- und. Neutralstoff extrakt die 
Hopf en-Aroma ti a i e rung bei volier Ausnutzung der Bitterstoffe. 

Dae erf indungsgemafle Verfahren bietet weiterhin. den Vorteil, dafl 
dieses Trennverf ahren im Gegensatz zu anderen Trennverf ahren, wie 
z. B. Wasserdampfdestillation oder Fallung, auflerst produkt- 
schonend erfolgt, weil weder mit . hoheren T e mperaturen noch in 
Gegenwart von Salzen, Sauren oder Alkalien gearbeitet wird, 
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so dafl die teilweiee sehr empfind lichen Inhalt sstof f e des 
Hopfens nicht verandert werden. Weiterhin gelangen nach dem 
erf indungsgemaflen Verfahren keine hopf enf remden Stoffe in die 
Extrakte, so dafl die Anwendung der Extrakte fttr die Bereitung 
von Bier gesundheitlich unbedenklich ist, 

Es ist als ausgesprochen Uberraschend anzusehen, dafl die 
Hopf eninhaltsstof f e 9 die ein komplexes G-emisch aus den 
verschiedenartigsten Verbindungen darstellen, sich nach 
dem* erf indungsgemaflen Verfahren durch eine Polge von Ex- 
traktionen in die drei charakteristischen Gruppen von 
Neutral-, Bitter- und G-erbstoffen auftrennen lassen* 

Das Verfahren begrilndet einen wesentlichen technischen 
Portschritt durch die Ermoglichung vollig neuer Techniken 
bei der Bierbereitung. Durch die zeitlich und mengenmafiig 
reproduzierbare Zudosierung der drei Extrakte beim Brau- 
vorgang werden sehr viele Variationsmoglichkeit en er- 
schlossen. 
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Beispiel 1 

Ziir Herstellung einer Primarextraktlosung. wurden 35 kg. Hopfen 
der SorteHallertauer Mittelfriiher 1970, der inform von - : 
handelsiiblichem PreBhopf en vorlag. und, zxim, Zeitpunkt der Ver- 
arbeitung insgesamt. 3 Monate lang gelagert worden war, mit 
80 kg Methanol extrahlert. ZU. dies em Zweck W^de .der Hopfen 
zerkleinert, :in 4 Teilmengen zu jje. 8>75^ kg. in . 4 zylindrische 
Extraktionssaulen geftillt wd mit dem Losungsmittel perkoliert 

-Diese Perkolation wurde so . durchgeflihrt , dafl das gesamte. 
"Losungsmittel auf die erste. Saule, gegeben und die ' ablauf ende 
Losung nacheinander in 10 gleichen Volumenteilen aufgefangen 
wurde. Gleichzeitig wurde nach Zugabe de.s gesamten Losuhgs- 
mittels noch soviel Losungsmittel zus ; atzlich auf die Saule . 
gegeben, wie der Hopfen alls .gebundene Losung zuriiokhalt, so 
da'B das Vo lumen der unteri abgelauf enen Losung' dem-.Volumen 
des oben zugesetzten, gesamten Losungsmittels 'gleich war. .;. 
Die so erhaltenen 10 gleichen Volumenteile wurden, beginnend. 
mit dem zuerst abgelauf enen Losungsanteil , nacheinander auf 
die nachste Saule auf gegeben. Nach Zugabe aller 10. Teil- 
mengen aus der ersten Saule auf die zweite Saule wurde 
wiederum auf die zweite Saule soviel zusatzliches Losungs- 
mittel gegeben, wie der Hopfen als gebundene Losung 
zuruckhalt, so daB das Volumen der unten abgelauf enen 
Losung dem Volumen der oben zugesetzten Losung gleich ist. 
Mit den tibrigen Saulen wurde analog verfahren. 

Aus der 4. Saule wurden 112,2 1 Primarextraktlosung mit 
einem Gewicht von 93,7 kg erhalten, die 9,65 kg Hopfenex- 
trakt entsprechend 10,2 Gew.# und 4,05 kg Wae,ser, entsprechend 
4,32 Gew.-Ji, enthielt. 9,65 kg Hopf enextrakt ent spraoh n 

einer Extraktionsausbeute von 27,6 fo (bezogen auf eingesetzten 
Hopfen). 5,64 kg (58,5 %) dieses Extraktes war in n-Hexan 
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loslich* Dieser n-hexanlosliche Teil enthalt die Bitter- 
und Neutralstoffe. 4,01 kg (41,5 <£) war in n-Hexan unloslicli 
Diesern-hexanunlosliche Teil enthalt die Gerbstoffe . 

Beispiel 2 

Zur Herstellung einer Primarextralrtlosung wurden 50 leg 
Hopfen der Sorte Tettnanger 1971, der in Form von nicht ge- 
preBtera Ballenhopfen vorlag und zum Zeitpunkt der Verar- 
beitung insgesamt 5 Monate lang gelagert word en war, mit 
61,28 kg Methanol extraiiier-t* Zu diesem Zwecke mirde der 
Hopfen zerkleinert, in 6 Teilmengen zu je 8,33 kg in 6. 
zylindrische Extraktionssaulen gefiillt und mit dem losungs- 
mittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 6, Saule wurden 92,68 1 Primarextraktlo sung mit 
einem Gewicht von 78,75 kg erhalten, die 12,05 kg Hopfen- 
extraktionsatoffe, entsprechend 15,3 Gew. -fo und 3,75 kg 
Wasser, entsprechend 4,76 Gew, enthielt. Die 12 5 05 kg 
Hopfenextrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute 
von 24,1 fo und enthielten 6,09 kg (50,5 aus den 
Neutral- und Bitterstoffe und 5,96 kg (49,5 aus den 
Gerbstoffen, 

Beispiel 3 

Zur Herstellung einer Primarextraktlo sung wurden 65 kg 
Hopfen der Sorte Hallertauer Nordbrauer 1970, der in 
Form von handelsiiblichen PreBhopfen vorlag und zum Zeit- 
punkt der Verarbeitung insgeaamt 11 Monate lang gelagert 
war, rait 63,0 kg Methanol extrahiert. Zu diesera Zweck 
wurde der Hopfen zerkleinert, in 8 Teilinengen zu je 8,13 kg 
in 8 zylindrischen Extraktionaaaulen gefiillt und mit dem 
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Losungsmittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 8. Saule wurden 98,02 1 Primarextraktlosung mit 
einero Gewicht von 85,8 kg erhalten, die 16 ,08 kg Hopfen- 
extrakt, ensprechend 18,75 Gew.-jS und 7,22 kg Wasser 
entsprechend 8,42 Gew. enthielt. Die 16,08 kg Hopfen- 
extrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute von 24,75 % 
und enthielten 9,25 kg (57,5 %) und Bitter stoffe 6,834 kg 
(42,5 J*) Gerbstoffe. 

Beispiel 4 

Zur Herstellung einer Primarextraktlosung wurden 45 kg 
Hopf en der Sorte Spalter 1968, der in Form von handels- 
iiblichem PreBhopfen vorlag und zura Zeitpunkt der Verar- 
beitung insgesamt 18 Monate lang gelagert worden war,, mit 

69.5 kg Methanol extrahiert. Zti diesem Zweck wurde der. 
Hopf en zerkleinert, in 6 Teilmengen zu je 7,5 kg in 6 
zylindrische Extraktionssaulen gefiillt und mit dem Losungs- 
mittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 6. Saule wurden 99,95 1 Primarextraktlosung mit 
einem* Gewicht von 84,92 kg erhalten, die 10, 62 kg 
Hopfenextrakt, entsprechend 12,51 Gew.-ji uns 4,80 kg 
Wasser, entsprechend 6,46 Gew,-^ enthielt. Die 10,62 kg 
Hopfenextrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute von 

23.6 ?S und enthielten 3,95 kg (37,2 %) Neutral- und Bitter- 
atoffe und 6,67 kg (62,8 $>) Gerbstoffe. 
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Beispiel 5 

Zur Herstellung einer Primarextraktlosung wurden 50 kg 
Hopfen der Sorte Hallertauer Mitt erf riiher 1970, der in 
Form von handelsublichem Preflhopfen vorlag und zum Zeit- 
punkt der Verarbeitung insgesarat 8 Monate lang gelagert , 
vorden war, mit 68,0 kg Methanol extrahiert* Zu diesem 
Zweck wurde der Hopfen zerkleinert, in 6 Teilmengen zu 
je 8,33 kg in 6 zylindrische Extraktionssaulen gefiillt 
und mit dem Losungsmittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 6. Saule wurden 99,80 1 Priraarextraktlosung mit 
einera Gewicht von 84,94 kg erlialen, die 12,05 kg Hopfen- 
extrakt, entsprechend 14,18 Gew. und 4,89 kg Wasser 
entsprechend 5,76 Gew. enthielt. Die 12,05 k£ Hopfen- 
extrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute von 24,2 
und enthielten 6,14 (51,0 fo) Neutral- und Bitter stoffe 
und 5,91 kg (49,0 Gerbstoffe. 

Beispiel 6 

Zur Herstellung einer Primarextraktlosung wurden 50 kg 
Hopfen der Sorte Tettnanger 1 966 , der . in Form von nicht 
geprefltem Ballenhopfen vorlag und zum Zeitpunkt der Ver- 
arbeitung insgesamt 2 Monate lang gelagert worden war, 
mit 75,0 kg Athanol extrahiert. Zu diesem Zweck wurde 
der Hopfen zerkleinert, in 6 Teilmengen zu je 8,33 kg in 
6 zylindrische Extraktionssaulen gefullt und mit dem 
Losungsmittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 6. Saule wurden 110,3 1 Priraarextraktlosung mit 
einem Gewicht von 92,28 kg erhalten, die 11,25 kg Hopfen- 
extrakt, entsprechend 5,45 Gew. enthielt. Die 11,25 kg 
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Hopfenextrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute von 
22,5 # und enthalten 6,83 kg (60,7 Neutral- und Bitt r- 
8tof f e und 4,42 kg (31,3 Gerbstoffe. 

Belspiel 7 

Zur Herstellung einer PrimarextraktlSsung wurden 50 kg 
Hopfen der Sorte Nbrdbrauer 1970,, der ±n Porm von handels- 
iiblichem Prefihbpfen vorlag und zum Zeitpunkt der Verar- 
beitung insgesamt 1,5 Monate lang gelagert worden war, mit 
82,5 kg n-Propanol extrahiert. Zu diesem Zweck wurde der 
Hopfen zerkleinert, in 7 Teilmejigen zu je 7,15 kg in 7 
zylindrische Extraktionsaulen gefiillt und mil: deiri losungs- 
mittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 7. Saule wurden 117,1 1 Primarextraktloaung mit 
einem Gewicht von 98,63 kg erhalten, die 10,90 kg Hopfen- 
extrakt, entsprechend 1.1,05 Gew^-jC und 5,75 kg Wasser, 
entsprecheh 5,81 Gew.-jC enthielt. Die 10,90 kg Hopfen- 
extrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute von 21,8 % 
und enthielten 7,44 kg (68,2 Neutral- und Bitterstoffe 
nnd. 3,46 kg (31,8 %) Gerbstoffe. 

Beispiel 8 

Zur Herstellung einer Primarextraktiosung wurden 50 kg 
Hopfen der Sorte Hallertauer Mittelfriiher 1971, der in 
Porm von handelsiiblichem PreBhopfen vorlag und zum Zeit- 
punkt der Verarbeltung insgesamt 4 Monate lang gelagert 
worden war, mit 71,5 kg i-Propanol extrahiert. Zu diesem 
Zweck wurde der Hopfen zerkleinert, in 7 Teilmengen zu je 
7,15 kg in 7 zylindrische Extraktionssaulen gefiillt und 
mit dem Iipsungsmittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 
Aus der 7- Saule wurden 104,74 1 Primarextraktiosung mit 
einem Gewicht von 87,02 kg erhalten, die 9,92 kg Hopfen- 
extrakt, entsprechend 11,4 Gew.^ und 5,6 kg Wasser, ent- 
sprechend 6,94 Gew.-^ enthielt. Die 9,92 kg Hopf enextrakt- 
stoffe entsprachen einer Extraktionsausbeute von 19,83 % 
und enthielten 6,289 kg (63,4 Neutral- und Bitterstoffe 
und 3,630 kg (36,6 ?t) Gerbstoffe. 
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Beispiel 8a 

Zur Herstellung einer Primarextraktlosting wurden 20 kg Hopfen 
der Sorte Hallertauer Mittelfruher 1972, der In Form von 
handelsiiblichem Preflhopfen vorlag und zum Zeitpunkt der Ver- 
arbeltung insgesamt 6 Monate gelagert worden war, mit 
33,755 kg Methanol extrahiert. Zu diesem Zwecke wurde der 
Hopfen zerkleinert, in 6 Teilmengen zu je 3,333 kg in 
6 zylindrische Extraktionssaulen gefiillt und mit dem Losungs- 
mittel wie in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 6. Saule wurden 48,408 1 Primarextraktlosung mit 
einem Gewicht von 40,905 kg erhalten, die 5-064 kg Hopf en- 
extraktionastof £e , entsprechend 12,38 Gew. und 2,086 kg 
Wasser, entsprechend 5,10 Gew.-?6 enthielt. Die 5,064 kg 
Hopfenextrakt entsprachen einer Extraktionsausbeu'te von 
25,32 £ und enthielten 2,719 kg (53,7)#) Neutral- und 
Bitter stoffe und 2,345 kg (46,3 Gerbstoffe. 

Beispiel 8b 

Zur Herstellung einer Primarextraktlosung wurden 20 kg Hopfen 
der Sorte Hallertauer Nordbrauer 1972, der in Form von handels- 
iiblichem Preflhopfen vorlag und zum Zeitpunkt der Verarbeitung 
insgesamt 6 Monate lang gelagert worden war, mit 35,827 kg 
Methanol extrahiert. Zu diesem Zwecke wurde der Hopfen -.zer- 
kleinert, in 6 Teilmengen zu je 3,333 kg in 6 zylindrische 
Exiraktionssaulen gefiillt und mit dem Lbsungsmittel wie 
in Beispiel 1 perkoliert. 
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Aus der 6. Saule wurden 51,410 1 Primarextraktlosung mit 
einem Gewicht von 43,441 kg erhalten, die 5,226 kg Hopfen- 
extraktionsstoffe, en-tsprechend 12,03 Gew.-# und 2,388 kg 
Wasser, entsprechend 5,50 (Jew. enthielt. Die 5,226 kg 
Hopfenextrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute von 
26,13 1> und enthielten 3,465 kg (66,3 9^) Neutral- und 
Bitterstoffe und 1,761 kg (33,3 %) Gerbstoffe. 



Beiapiel 8c 

Zur Herstellung einer Primarextraktlosung wurden 23 kg 
Hopfen der Sorte HallertaUer Mittelfriiher 1971, der in 
Form von handelsttblichem PreBhopfen vorlag und zpm Zelt- 
punkt der Verarbeitung . insgesant 3 Monate lang gelagert 
wordaiwar, mit 36,293 kg Athanol- extrahiert. Zu dieeem 
Zwecke wurde der Hopfen zerkleinert, in 8 Teilmengen zu 
je 2,875 kg in 8 zyllndrische Extraktionssaulem gefullt 
und mit dem Losungsmittel wie'in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 8. Saule wurden 52,794 1 Primarextraktlosung mit 
einem Gewicht von 44,295 kg enthalten, die 5,187 kg Hopfen- 
extraktionsstoff e, entsprechend 11,71 Gew--£ und 2,815 kg 
Wasser, entsprechend 6,36 Gew.-?6 anthielt. Die 5,187 kg 
Hopfenextrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute von 
22,-55 1> und enthielten 3,055 kg (58,9 %) Neutrals und 
Bitterstoffe und 2,132 kg (41,1 .96) Gerbstoffe. 
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Belapiel 8d 

Zur Heratellung einer Primarextraktloaung wurden 35 kg 
Hopfen der Sorte Hallertauer Mlttelfrtther 1972, der in Form 
handelsUblichem PreBhopfen vorlag und zum Zeitpunkt der Ver 
arbeitung inageaamt 6 Monate lang gelagert worden war, mit 
71,776 kg Methylenchlorid extrahiert. Zu dleeem Zwecke 
wurde der Hopfen zerkleinert, in 7 T-eilmengen zu je 5 kg 
in 7 zylindrische Extraktionesaulen gefUllt und mit dem 
LBaungamittel wle in Beispiel 1 perkoliert. 

Aus der 7. Saule wurden 58,553 1 PrimarextraktlBaung mit 
einem Gewicht von 76,997 kg erhalten, die 5,128 kg Hopfen- 
extraktionaatoffe, entaprechend 6,66 Gew.-£ und 0,093 kg 
Wasser, enteprechend 0, 1 2 Gew. enthielt. Die 5,128 kg 
Hopfenextrakt entaprachen einer Extraktionaauabeiite von 
14,65 + und enthielten 4,972 kg (96,96 » Neutral- und 
Bitteratoffe und 0,156 kg (3,04 $) Gerbatoffe. 



Belapiel 8e 

Zur Heratellung einer Primarextraktiaeung wurden 40 kg 
Hopfen der Sorte Hallertauer Nordbrauer 1972, der in Form 
von handelaUblichem PreBhopfen vorlag und zum Zeitpunkt 
der Verabeitung inageaamt 6 Monate lang gelagert worden war, 
mit 51,737 kg Benzol extrahiert. Zu dieaem Zwetoke wurde der 
Hopfen zerkleinert, in 5 Teilmengen zu je 8 kg in 5 zylindri 
ache Bxtraktionaaaulen gefUllt und mit dem Lbaungamittel 
wle in Belapiel 1 perkoliert. 
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Aus der 5- Saule wurden 63,832 1 Primarextrak-tlSsung mit 
einem Gewicht von 57,449 kg erhalten, die 5,676 kg Hopfen- 
extraktionsstoff e, entsprechend 9,88 Gew.-# und 0,036 kg 
Wasser, entsprechend 0,06 Gew.-?£ entnielt. Die 5,676 kg 
Hopf enextrakt entsprachen einer Extraktionsausbeute yon 
14,19 $> und en-thiel-ten 5,103 kg (71,24 %) Neutral - 
und Blttersioffe und 0,573 kg( 10,10 Gerbstoffe. 
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Beispiel 9 bis 110 

In den folgenden Beispielen Nr. 9 bis 110 1st in tabellarischer 
Form die Trennung der Hopf enbestandteile mit den Trennstufen 
A> B, C und D beschrieben. 

Die Angaben der einzelnen Beispiele beziehen sich auf eine 
Folge von Extraktionen im Scheidetrichter. Die Ergebnisse 
dieser Beispiele lassen sich auch auf andere diskontnuier- 
lich arbeitenden Verteilungsapparaturen iibertragen Oder der 
ingenieurmafiigen Auslegung von kontinuierlich arbeitenden 
Extraktipnskolonnen zugrunde legen. 

Bei der den einzelnen Beispielen zugrunde liegenden Folge 
von Extraktionen wird nach dem in Figur 3 angegebenen Schema 
verfahren. 

In Figur 3 steht »S" fur das Extraktionsmittel (Solvent), 
"H" fair die eingesetzte zu extrahierende Lbsung und "R" 
fur ein Losungsmittelgemisch, welches in der Losungsmittel- 
zusaminensetzung der eingesetzten zu extrahiercnden LOsung 
entspricht. 

Nach dem Schema wird so vorgegangen, daB die zu extrahierende 
Phase H in der Extraktiongstufe E1 mit dem Extraktionsmittel 
S extrahiert wird. Die sich. dabei bildenden Phasen (bei 
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. lb. 

der Extraktion gewonnene Solvent-Phase) und R 1 1 (bei der 
Extraktion gewonnene Raf f ihat-Phase) werden Jede fur. sich 
einer welter en Extraktion in der Extraktionsstuf e E2 zu- 
gefuhrt. 

In der Extraktionastuf e E2 wird die Phase R 1 1 mit friachem 
Extraktionamittel S extrahiert und die Phase S^ mit 
frischem Lbsungsmittel "R", das der eingesetzten zu ex- 
trahierenden Losung entapricht. Die dabei entstehenden 
Sblventphasen S 12 und S 22 und die Raf f inatphasen R 12 und 
R 22 werden entsprechend den Pfeilen weiteren Extraktionen 
in der Extraktibnsstufe E3 zugefuhrt. R 12 wird mit Solvent" o" 
S 22 mit frischem "R" und R 22 mit S 1£ extrahiert. Die sich 
dabei bildenden Phasen S 15> S 25 und sowie R 15 , R 25 und 

R 55 konnen entsprechend dem Schema einer weiteren Extraktions 
stufe E4 und in weiterer Eolge in analoger Weise den Ex- 
traktionastuf en E5, E6 usw. zugefuhrt werden. 

Die Tabellen 1 bis 8 enthalten fur die Beiapiele 9 bis 110 
folgende Angaben: . 

In der Spalte "elngesetzte Lbsting" 1st die Herkirnft der 
Extraktloaung angegeben. Die eingesetzten Lbaungen haben 
dieaelbe Losungsmittelzusammensetzung wie die entsprechende 
Phase des fiir das betreffende Beispiel angewandte Lbsungs- 
mittelsystems.Beim Einsatz von Primarextraktlbsungen (Bei- 
apiel 1 bis 8) wird die Primar extraktlb sung auf den in der 
Spalte "alkoholische Phase" angegebenen Wassergehalt ge- 
bracht und die angegebene -Menge eingesetzt. 
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Beim Einsatz einer losung aus einem der Beispiele 9 bis 110 
werden die Inhaltsstof f e der Raffinat- bzw. Solventphase 
erf orderlichenfalls durch Eindampfen (z.B. bei 40 °C / 10 
bis 100 mm Hg im Rotationeverdampfer) voin Losungsmittel be- 
freit und anschlieflend in der angegebenen Menge Losungs- 
mittel aufgelost. 

In der Spalte "Losungsmittelsystem" sind die fur die 
Extraktion ange wand ten Loaungsmittel und Idsungsmittel mengen an 
■gegeben. Die in der Spalte "Menge in Ltr. " angegebenen Losunge- 
mittelmengen beziehen sich jeweils aul eine Extractions stufe (El 
E2 U8W, ) . 

Als Ergebnis ist der Gehalt der gewonnenen Solvent- und 

Raffinatphase an Neutralstof f en ( "N" ), Bitter stof fen ("B") 

und Gerbstoffen ("G") angegeben, wobei sich aus den Ziffern 

fiir z, x und y die den Werten zugrunde liegenden Solvent- 

phasen S bzw. Raf f inatphasen* R„ , welche zur Ermittelung 
jla yz 

des Gehaltes an Inhaltsstoffen ausgewahlt wurdeh, ergeben. 
(Die iibrigen Fraktionen wurden verworfen) . 
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Beispiel 1 1 1 

870 g Pre.3hopfen Hallertauer raittelfriih 1970 wurden aufge- 
teilt in 4 Stufen ait jeweils 217,7 g Hopfen und mit einem 
Gemisch bestehend aus 4354 ml Methanol und 86 ml n-Hexan 
extrahiert. Die Extraktion wurde nach dem Prinzip eines 
Karusselextrakt eurs in der Welee durchgefUhrr, datf die 

4,441 Losungsmittel mittels einer Pumpe nacheinander von 
der 1- Stufe bis zur 4. Stufe geschickt wurden, wobei der 
Feststof f gehalt in der Losungsmittelf ront laufend anstieg. 
Erhalten wurden schlieBlich 2,64 1 Primarextraktloeung, die 
4,15 % Wasser und 10,8 G-ew. ^ , Feststof f enthalten. 

Der Feststoff wurde aus der Primarextraktlosung abgetrennt. 
Aus der Primarextraktlosung lieBen sieh durch Abdampf en 
des Losungsmittels 79,06 g 100#igen Primarextrakt gewinnen. 

Beispiel 112 

75,0 g des nach Beispiel 111 gewonnen Primarextraktes wurden 
mit Methanol unter Zusatz von 15 ml Hexanf raktion (Kp 67- 
69°C) gelost und anschlieBend durch Zugabe von destilliertem 
Wasser ein Wassergehait von 10 Vol--# bezogen auf Methanol 
eingestellt. Auf diese Weise ergaben sich 625 g (= 721 ml) 
Loexing mit einem Feststoff gehalt von 12,0 Gew. 

In eine Ro tat ions spaltrohrko Lonne von 134 cm Lange und im 
Bereich des 100 cm langen Rotors, von 4 mm lichter Veite wur- 
den in Hdhe des unteren Rotorendes 216 bis 232 ml Hexan- 
fraktion (Kp 67-69°C) pro Stunde eindosiert . . Die Hexanf raktion 
war zuvor mit 90 Vol. -96 Methanol gesattigt worden. In Hohe 
dee oberen Rotorendes wurden 310 bis 340 ml/h hexangesattig- 
tes 90 Vol.-?S Methanol eingespeist. Der Rotor der Kolonne 
wurde auf eine Drehzahl von 430 Upm eingestellt. Die Kolonne 
selbst wurde auf 15°C thermostatisiert . 
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In der ersten Stunde des Versuches wurden in die Mitte der 
Kolonne 224 ml Primarextraktlosung ( * 23»30 g 
Feststoff) eindosiert. Anschlieflend wurde die Dosierung 
der 12,0 ^igen Primarextrakrtlosung mit einer Rate von 124 - 
128 ml/h ( 13,10 g/h Feststoff) f ortgesetzt. Nach 1,5 Stunden 
erreichte der Extraktionsvorgang in der Kolonne ein stationares 
Gleichgewicht , d.h.. die Feststoff zufuhx raittels Primarextrakt- 
losung und die aus den Abscheidezonen an den Kolonnenenden 
abflieflenden Feststof fmengen waren insgesamt praktisch gleich. 

Aus der Tabelle 9 geHt das Ergebnis dieser Extraktion hervor, 
wobei der Auslauf in Fraktionen gesammelt wurde und auf 
seinen Gehalt auf Neutral- bzw. Bitter- und Gerbstoffe 
analysiert wurde* 



Tabelle 9 



Zeit 
(h) 


Ne 


utralstoffe 


Bitter- u. Gerb- 
. stof f e 




Gesamt 
f est— 
atoff 


(ml) 


Fest-" 
st off 
(g) 


Gew.-96 
sC-Saurc 


V R 
(ml) 


Fest- 
stoff 
(g) 


Gew. -% 
<T-Saur 


V V R 


.1 .5 
2.5 
3.5 
4.5 


247 
273 
292. 
248 


1 ,06 
1,49 
"1,35 
1,47 


4,33 
4, 18 
1 ,18 
0 


430 
450 
455 
405 


13,22 
12,29 
11,534 
11 ,303 


26,80 
30,14 
28,68 
30,18 


0,58 
0,61 
0,64 
0,61 


1 4, 28 
13,78 
12,88 
12,78 




1060 


5,37 
= 1096 


2,31 


1740 


48,34 
= 9096 


29,00 


0,61 

i 


53,72 
= 10096 
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vs. 

Der Tabelle 11 ist zu entnehmen, dafl cei kontinuierlicher 
Weiterftihrung der Extraktion nach ca. 4 Stunden der Gehalt 
an a>Saure und Bitterstoffen in der Neutrals to ff-tfraktion 
vernachlassigbar klein wird und analytisch nicht mehr er- 
fafibar ist. Nach 4,5 Stunden Versuchsdauer wurde die Extrak- 
tlon abgebrochen. 

Beispiel 113 

1740 ml der alkoholisch-wassrigen Phase, welche nach der 
Extraktion in Beispiel 1 1 2verblelbt und welche noch die 
Bitter- und Gerbstoffe enthalt wurde durch Wasserzusatz auf 
ein Mischungsverhaltnis von 80 Vo 4 l.-% Methanol und 20 Vol. -% 
Wasser gebracht. 

Diese Losung wurde in einer weiteren Rotationsspaltrohrkolonne 
gleichen Types wie in Beispiel 112*bei 15°0 und bei einer 
Rotordrehzahl von 650 Upm in die Mitte der Kolonne einge- 
speist, wobei der Zulauf in der ersten Stunde 190 ml/h 
und danach etwa 131,3 ml/h betrug. Am Boden der Kolonne 
wurden durchschnittlich 838,8 ml/h eines Gemisches aus 7 
Vol.-Teilen Hexan und 3 Vol.-Teilen Benzol, welches mit 
80 Vol.-%igem wassrigen Methanol gesattigt war, zugeftihrt 
und am Kopf der Kolonne durchschnittlich 71 ml/h reines 
Methanol zudosiert, 4 . 

Nach etwa 1,5 Stunden erreichte der Extraktionsvorgang in 
der Kolonne ein stationares Gleichgewicht . 
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-5o. 

Ea wurde im Mittel bel einem VblumenverhSltnis von auf- 
nehmender Phase V g (Kohlenwasserstoff -Phase) zu abgebender 
Phase V R (alkoholisch-wassrige Phase) von = 4,37 = Vg/V R 
gearbeitet. 

Nach einer Laufzeit von 3,17 Stunden war die gesamte ein- 
gesetzte Losung durchgesetzt. 

Aus der aufnehmenden Phase V^, weloh* di» Bitterstoff e enthlelt 
und aus der abgebenden Phase V R , welche di« Gerbstoffe ent- 

hiel-t, wurde unter vermindertem Druck bei 40°C das Losungs- 
mittel abgezogen. Menge und Zusammensetzung der gewonnenen 
Gerb- und Bitterstoffe ergibt sich aus der folgenden Auf- 
stellung: 



a) Fur die aufnehmende Phase V s (Bitterstoff-Extraktlosung) 

reiner Ex-trakt-1 OO #ig 19,17 g (= 35,7 % bez. auf einge- 

setzte Losung) 

Bitterstoffe 19,17 g (= 91,5 j> bez. auf Bitter- 

stof f extrakt ) , da- 
yon war en 

Anteil an oC -Sauren 9,43 g (= 49,2 % bez. auf Bitter- 

stoff extrakt) 



Neutralstof f e Spuren 
Gerbstoffe keine nachweisbar 
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b) Fttr die abgebende Phas V R ( Gerbs toff -Extrakt lesung) 

reiner Extrakt-100 %ig 29,17 g (= 60,3 % bez. auf einge- 

setzte Losung) 

Gerbstoffe 27,55 g (= 94,5 bez. auf Gerb- 

stof f extrakt ; 

Bitterstoff e 1,62 g (= 5,5 g bez. auf Serb- 

st off extrakt) 



Fur die Durchf iihrung des Verf ahrens bei Hintereinanderschaltun*: 
der Beispiele 112 und 113 ergibt sich damit folgendes Geeamt- 
■ ergebnis : 

Fur den Gehalt an Neutralstof f en im Neutralstof f extrakt : 
praktisch vollstandig im Extrakt enthalten. 

Fiir den Gehalt an Bitterstoff en im Bitter stoff extrakt : 

Gehalt im reinem Extrakt: 19,17. g 

Gehalt im Neutralstoff extrakt : 0,23 g 

Gehalt im Gerbstoff extrakt ; 1 , 62 g 

Gesamtgehalt r 21,02 g 

d.h. im Bitterstoff extrakt sind ca* 94 % der in der 
PrimSrestrakt losung enthalt enen Bitterstoffe verblieben. 

Ftir den Gehalt an Gerbstoff en im Gerbstoff extrakt : 
praktisch vollstfindig im Extrakt enthalten. 
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Beiapiel 114 

4© kg PreSliopfeEiL BfeO 3 earfcgBiear Me^FdII>raL^!Ier , HS^/PO iraiFdLenL Ira vier 
Stufeia .d HQ leg PFeffitoppfen. nsiit eiEnena I,SsBziaigsffl!i.tfcelgeaEtscM 
besi^ehesLd aus 411,6 X Mg*fr«^iol Tr *™3 @ 9 4 l m-W^mm fcefoauadelfc, 
wobei das ItSsnEagsiaiirluel -5 tw^ ^Tr-fe^ 1 vcoa 7 Stazideiai dtaETcta. die 
viezr CtefaLBe gelei-fcet; waurde- Mbel varieE 34® X ESsiEng gwoHoen g 
die daim emeurt in 4 StaadferiL dmarcln jereellle DO leg £iris©l3iem Eirefl— 
lnopf em in. der- geadnildeiriLGEmi ¥eiae ge!ei1fce-fc waapdemu AmscPrl f eflend 
wzardem moda SO 1 fxirsclnes ^e"OEaazn©l la^acSge ^iiiiai^ 'fc, Mam exfhieHb 130 1 
ISsEBiBg, 2affisa"fcz3Liclii aois dena XeitzlbeiiL GefaJffi 6® 1 USsimcBg xaasd aae den 
v<Mr3Le"fczrfcei& GefliB lO 1 ISsazELg. Uie T ^fgnranrr ^g fasa icIO gjg= CT™g liearfcaiid 
denmadi ama 2G© 1 Hosmnmg mailt einemi !Fe s fl - s « fcg p£fi jg eahaJ " fr vcwai 1©»Q3!?£*> 
was 1S.049 leg emfcspracliL. Heir WaageirgeBiaJ -fc eargatb sick m 3,6 jS. 

Die l^iiaai^eac^ralrfclosumg wuurdle nni"fc eimear late wgna. 7,5® 
ea"tspi"eciiLeiid 6,25 Ssg/fin zmsainmeEii milt ©,55 ig/En lesser in e^ie f 
Mifclfce einer imisgesaDElt 5 he laiageaiiL p^rnftT*rT<rK p»m — PfriTE gTrft«gfe-t n>"B ogqanie 
iRilt eicnex* ETeiiE»reifce vaaa. 5© mm "usad eiEnena Bodemafes' fcarafl vaoai 

5© Bna eJlldOSierlfc. Tm dLem THflrEr-rarerra Tl x hT) gTin^ vs iLu gfc zean wpifrrrilOTn 

5,2© 1/h = 3,5© kg/in 

4,42 l/h. == 3,7© kg/it SO* :¥oi- 36 KeiaoaumcoLL eimgepxan^t:. Bles 
emtspricint; eineai ¥oi^mteiEverlL^tE&is ^mniT= = ©,41 . BeiE* 

StadLJTaiasltauseiiL Tbei 15 C worxie duarcin eimie Pc£LsaifciOTa des 
RolograenotnlaaJ "fces imilfc eii&eF Anrpli"feude v<aant 3 — 4 ™n> tpt^ sister 
Fregrcxejaz vqel IOS mxnT"^ Tbewinrfeit;. Acis dem ofoeireEL Sdueidegef EM 
iiefen i» s"fcat;ioii.fir r eia. ZiiisrfcaHd 5,10, 1/En = 3,45 feg/fe JSewtaraLL— 
s'toffe {= 1.6} in bi— H texairO gsnmg alD, 'wafiareaad axis de» *emt:eireii 
ScIieidegefaB 12,55 = HO,55 fcg/Et BiHrter- land Qerbat:ofTe 

Die Bitrtersto£fe tinid GerfiiarfcoiQre wEErdeim miit Yasser aszfr einen 
MeiaianolgehaXfc van 8G> e ing egfcell.1t umd mit einer Rate 
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von 13,83 1/h = 11,83 kg/h im oberen Drittel derSiebboden- 

kolonne 2, die insgesamt 9m lang ist, eine Nennweite von 

72,5 mm und einen Bodenabstand von 100 nun hat, eindosiert. 

Die leichte Phase, bestehend aus n-Hexan-Benzol (7:3 v/v) , 

gesattigt mit 80 Vol-% Methanol wurde in der uriteren Zu- 

lauf station mit einer Rate von -67, 80 1/h = 49,22 kg/h ein- 

geleitet, wahrend in den oberen Zulauf stutzen 5,53 l/h 

= 4,74 kg/h 80 Vol-# Methanol gesattigt mit' n-Hexan-Benzol 

(7 : 3 v/v) eingepumpt wurden. Der Stof f austausch wurde 

durch eine Pulsation mit einem Puis von 6 mm und einer Frequenz 
—1 

von 54 mm erzeugt. Aus dem unteren' Sumpfteil lief en 
18,00 1/h = 15,64 kg/h Gerbstoff e gelost "mit 80 Vol-% 
Methanol ab, wahrend aus dem oberen Su/npfteil 69,17 1/h 
= 50,15 kg/h Bitterstoffe gelost in Hexan-Benzol (7 : 3 v/v) 
die Kolonne verlieflen, d. h. es wurden mit einem Volumen- 
verhaltnis von- f = V S /V R = 3,84 gearbeitet. 

Die Bitterstoffe in n-Hexan-Benzol (7 : 3 v/v). werden ent-. 
weder in einer dritten Kolonne mit 88 - 96 Vol-% Aethanol 
reextrahiert oder wie in Beispiel 113 nach bekennten Ver- 
fahren vom Losungsmittel befreit. 

Nach Abziehen der Losungsmittel aus den einzelnen Frak- 
tionen werden erhalten : 

Neutralstoff extrakt 1,960 kg (= 10,86 % bez.auf Pest stof fe 

im Primarextrakt) 

davon Neutralstof f e 1,825 kg (= 93,11 % bez. auf Neutralstof f - 

extrakt) 

Bitterstoffe 0,135 kg (= 6,89 % bez. auf Neutralstof f- 

in den Bitters toff en sind extrakt) 
enth. ancC-Sauren 0,065 kg (= 3,32 % bez. auf Neutralstof f- 

extrakt) 
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Bitterstoff extrakt 8,293 kg (= 45,94 % bez. auf Primarex- 

trakt) 

In den Bitter stof f en 0 
sind enth. an a-Sauren 4,432kg 

Neutralstoff 0,01 % 

Gerbstoffe nicht nachweisbar 

Bitterstoffe aus 
Bitterstoff extrakt 

Bitterstoffe aus 0,135 kg 

Neutralstoff extrakt 

Bitterstoffe aus 0,166 kg 

Gerbstoff extrakt 



53,44 % bez. auf Bitterstoff - 
extr akt ) 



8,293 kg (= 96,50 % bez. auf Gesamt- 

bitterstoffe) 



Gesamt-Bitterstoff e 8,594 kg (= 47, 61 % bez* auf Primarex- 

trakt) 



QT-Sauren im 4,432 kg (= 97,79 % der Gesamt- <C-Sauren) 

Bitterstoff extrakt 

^-Sauren im 0,065 kg 

Neutralstoff extrakt - 



cc-Sauren im 
Gerbstoff extrakt 



Gesamt e cC-Saure 



0,035 kg 



4,532 kg (= 25,11 % bez. auf Primar- 

extr akt ) 



Gerbstoff extrakt 



Gerbstoff e 



7,800 kg (= 43,22 % bez. auf Primar- 

extrakt ) 

7,634 kg ( = 97,87 % bez. auf Gerb- 
stoff extrakt ) 

Im Gerbstoff extrakt (= 2,13 % bez. auf Gerb- 

smd enth. an Bitterstoff en 0,166 kg stoff extrakt ) 

In diesen Bitterstoff en (= 0,45 % bez. auf Gerb- 

sind an ^-Saure vorhanden -0,035 kg stoff extrakt ) 
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• Aus dlesen Daten geb* herTror, daS analog zu dem BeisplaJLea 

112 und 1-13 J de der drei Fraktianen mi* einer Reinbei* vraa meHir 

als 90 gewonnen. wurde. 

Gesamtbilanz ; 

Primarextrakt (100 S6ig> 18,049 kg 

Gesamtneutralstoffe (100 #ig) 1,825 kg (= 10,11 S« bez. anf 

Primarexi^ralrfc ) 

Gesamt-Bit-fcerstoffe (10O ?Sig) 8,594 kg (= 47,61 # bez. au£ 

Prlmarextrakfc ) 

GesamtgerbstofXe (100 3&Lg) 7,654 kg (= 42,41 36 bez. auf 

Fr±mare3cfcrakfe) 

18,073 kg (=10O,13 56 bez. axt£ 
f^iinairexfcrakrfc ) 

Der gerixigfiigige UberscbuB beruht autf "IdeiiaeiA Hcstwasse^gelmlteiii. 



Beispiel 115 

Zur Durcb_f ubrxmg einer* BramrersucSisreilie remrdLegB 68 X IFor-— 
derwiirze aus einer gewerbliclieit Bra^tex-eiL TerweMet^ Dcex-gSl 
Verdiismen m±-t 32 1 Wasser warden 100 1 Msrze mft edbaem 
ELxfcralrtgelialLt; von 12 36 erb-iLtexi. Yier TeilmemgezoL zul ;Je 
25 1 der so berges-fcelX-fcen Wlxrze mErden mter gleichea Be- 
(LLngungen njj/fc Hopf en bzw. dararcts bergeslfceJJL-fcesE Hop-femex— 
"trairten gekocfat. AnschlieSend vurdeia. diese \r±er- gekopftea 
Wtirzen auf glexcbartige Weise verai-bei-fcet;. Sie "wnrdeia 
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filtriert, mit untergSriger Brauereihef e bei 5 - 9°C 
vergoren, die Biere vier Wochen bei 1°C gelagert, unter 
Druck filtriert und auf Flaschen abgefiillt. Die jeweilige 
Hopf en- bzw. Extraktmenge wurde so gewahlt, dafl mit jeder 
. Hopfung die gleiche Menge an Gesamtweichharzen in die 
Wtirze gelangte. Im einzelnen wurdeii folgende Mengen zuge- 
setzt: 

Sud I 50 g Hopf en, Sorte Hallertauer Mittelf riiher 1970 
Sud II 6,76 g Neutralstoff extrakt 
Sud III 6,92 g Bitterstoff extrakt 
Sud IV 6,92 g Bitterstoff extrakt 
10,40 g Gerb st off extrakt 

Die Bitterstoffgehalte der fertigen Biere waren erwartungs- 
gemafi unterschiedlich. Auch Schaumhaltbarkeit und Triibungs- 
stabilitat waren nicht einheitlich. Die Extraktbiere wiesen 
einen stabileren Schaum und etwas geringere Trubungsstabi- * 
litat auf als das Hopfenbier. Andere vichtige 'Analysendaten 
der Biere, wie Vergarungsgrad , Extraktgebalt , Alkoholgehalt 
land C0 2 -Gehalt stimmten jedoch weitgehend uberein, so daB 
ihre organoleptische Vergleichbarkeit gesichert war. Die 
gescbmackliche Bewertung der Biere durch 6 ausgewahlte Priif er 
ergab folgende Beurteilungen : 

I Hopf enbier 

schwaches Hopf enaroma 

mittlere, leicht nachhangende Bittere 

II Neutralstoff -Bier 

feines, ausgepragtes Hopf enaroma 
reine, sehr schwache Bittere 
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III Bitterstof f -Bier 

kein Hopf enaroma 

kraLf "tige t nichtnachhangende Bittere 

IV Bit-ters~toff-Gerbsto£f-Bier 

kein Hopf enaroma , aber kraf tiger, biertypischer Geruch 
sehr kraftige, nachhangeride Bittere 

Diese Ergebnisse zeigen eine starke Diff erenzierung des 
Biergeschmacks bei den Extraktbieren. Gleichzeitig wird 
deutlich, dafi Aroma und Bittere der Biere je nach verwen- 
detem Extrakt unabhangig voneinander zu beeinflussen sind. 
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* Patentanspriiche : 

1. Verfahren zur Trennung der brautechnisch wesentlichen 
Inhaltsstof f e des Hopfens, dadurch gekennzeichnet, daB man 
eine Neutral-, Bitter- und Gerbstoffe enthaltende Hopfenex- 
trade tlo sung , welche als Priraarextraktlosung bezeichnex wird, 
zur Gewinnung der Neutralstoffe,: der Bitterstoffe und der 
Gerbstoffe mindestens zwei auf einanderf olgenden Fliissig— Fliis- 
sig—Extraktionen unterwirft, wobei entweder die Gerbstoffe 
oder die Neutralstoffe abgetrennt werden und die. nach dieser 
ersten Extraktionsstuf e verbleibende Losung von Neutral- und 
Bitterstof fen bzw. Gerb- und Bitterstof f en einer weiteren 
Extraktionsstuf e zur Auftrennung in die Koniponenten unterwor- 
fen wird* 

2. Verfahren. nach Ansprucli 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
nan als Brli»arextraktl6sung eine LcSsung der Inhaltsstof t e d s 
Hopfens in Alkohol bzw* Alkohol-Wasser-Gemieche in Benzol oder 
Alkylbenzolen oder in Halogenkohlenwasserstof f en einsetzt. 

3. Verfahren nach Anapruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet , 
daQ als alkoholisch-wassrige Primarextraktlbsung eine 
methanolisch-wassrige oder eine athanolisch-wassrige losung 
eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 3 dadurch gekennzeichnet, 
daB die alkoholisch-wassrige Primarextraktlosung einen 
Wassergehalt von ca. 5-30 Vol.-# enthalt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafl nan als Prinfirextraktlosung eine LSsung der Inhaltsstof f e 
des Hopfens in Benzol einsetzt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichn t, 
dafl nan als Primarextraktlosung eine losung der Inhaltsstoff 
des Hopfens in Methyl en chlorid einsetst* 
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7, Verfahren.nach Anspruch 1 bis 6, dsduroli gelrantz ichn t f 
man die Primarextraktlosung zwei auf einanderf olgenden 
Flussig-Flussig-Extraktionen unterwirft, wobei In einer 
Extraktionsstufe A. die Neutral- und Bitterstoffe von den 
Gerbstoffen abgetrennt werden und in einer Extraktionsstuf e 

B die Neutrals to fife und die Bitterstoffe getrennt werden. 

8, Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeiolmet , 

daB man als Primar extraktld aung eine alkoholische oder 
alkoholisch-wassrige Lbsung verwendet, welche der Extraktions- 
stufe A unterworfen wird, 

wobei als Extraktionsmittel 1 aliphatische Kohlenwasser- 
stoffe mit 5 bis 10 Kohlenstof f atomen und/oder cycloali- 
phatische Kohlenwasserstof fe rait 5 oder 8 Kohlenstof f atomen 
und/oder aromatische Kohlenwasserstof fe aus der Gruppe 
des Benzols und aikyl-substituierte Benzolderivate Ver- 
wendung find en, so daB die Neutral- und Bitterstoffe in die 
Kohlenwasserstof f phase extrahiert werden Und die Gerbstof fe 
in der alkoholisch-wassrigen Phase verbleiben und weiter- 
hili den Extrakt aus dieser -Extraktionsstufe A der Ex- 
traktionsstuf e B unterwirft, 

wobei als Extraktionsmittel 2 beispielsweise Gemische von 
niederen aliphatischen Alkoholen und Wasser Verwendung 
finden, so daB die Bitterstoffe in die alkoholisch-wassrige 
Phase extrahiert werden und die Neutralstof f e in der 
Kohlenwasserstof f phase verbleiben. 

Si. Verfahren riach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, 

daB in der Extraktionsstuf e A der Wassergehalt der alkoho- 
lisch-wassrigen Phase auf ca. 10 bis 30 V0I.-56 und den 
Gehalt des Extraktionsmittels 1 an aromati scheii und cyclo- 
aliphatischen Kohlenwasserstof fen auf ca- 10 bis 60. Vol.-?* 
betragt, . 

10, Verfahren nach Anspruch 8 und 9, dadurch gekoxin- 

zeichnet, daB das Volumenverhaltnis von Extraktionsmittel 1 
zur alkoholisch-wassrigen Phase im Bereich von ca. 1 bis 10 
liegt. 

11. Verfahren nach Anspruch 8 bis 10, dadurch g k nnreioh- 
net dafl die in der Extraktionsstuf e B zur Extraktions einge 
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setzte Kohlenwaseerstoffphaae einen Gehalt an cycloalipha- 
tischen und/oder aroma tischen Kohlenwasserstof f en aufweist, 
a«x- uxrcer ca. 40 Vol.-§b liegt und der Wassergehalt des 
Extraktionsmittel s 2 im Bereich von ca, 10 bis 30 Vol.-* 
liegt. 

12. Verfahren nach Anspruch 8 bis 11, dadurch gekenn- 

zeichnet, dafl die in der Extraktions3tufe B eingesetzte 
Kohlenwasserstof f phase ca. 0 bis 30 Vol.-# an cycloali- 
phatischen und/oder aromatischen Kohlenwasserstof fen ent- 
halt und der Wassergehalt des Bxtraktionsmittels 2 ca. 10 
bis 20 V0I.-56 betragt.' 

13. Verfahren nach Anspruch 8 bis 12, dadurch 
gekBnnzeichnet, daB das Volumenverhaltnis von Kohlenwasser- 
stof f phase zu Extraktionsmittel 2 im Bereich von ca, 0,1 
bis 1 ,0 liegt. 

14* Verfahren nach Anspruch 8 bis 13, dadurch. 
gekennzeichnet, da3 das Volumenverhaltnis von Kohlenwaseer- 
stoffphaae zur alkoholisch-wassrigen Phase in der Extraktions- 
etufe B gegeniiber der Extraktionsstuf e A auf mindestens die 
Halfte bis ein Drittel vermindert wird. 



15. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB 
als Extraktionsmittel fiir die Extraktionsstuf e A anstelle 
von Kohlenwasserstoffen Halogenkohlenwasserstof f e mlt 1 bis 
3 Kohlenstoffatomen und bis zu 3 Halogenatomen eingesetzt - 
werden. 
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16. Yerfahren nach Anspruch 7 f dadurch gekennz ichn t, 
dafi man ale Primarextraktlosung eine Losung der Inkalts- 
stoffe des Hopfens in Benzol oder Alkylbenzolen oder Halog n- 
kohlenwasserstof f en verwendet, welclie der Extraktionsstuf e A 
unterworfen wird, 

wobei als Extraktionstaittel aliphatische Alkohole nit 1-3 
Kohlenstof fatomen oder Gemische dieaer Alkohole mit Wasser 
Verwendung finden, so daB die Neutral- und Bitterstoffe in 
der Kohlenwasserstof f- bzw. Halogenkohlenwasserstof f phase 
verbleiben und die Gerbstoffe in die alkoh.olisch-wassrige 
Phase extrahiert werden und weiterhin das Neutral- und Bitter- 
stoffe enthaltende Raffiriat aus der Extraktionsstuf e A der 
Extraktionsstuf e B unterwirft, wobei als Ertraktionsmittel 2 
Gemische von niederen aliphatischen Alkohol und Wasser Vcr- 
wendung finden, so daB die Bitterstoffe in die alkoholisctL- 
wassrige Phase extrahiert werden und die" Neutralstof f e in der 
Kotilenwasserstof f— bzw. Halogenkohlenwasserstofiphase verbleiben 
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17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurcii gekennzeichnei;, 

dafl ale Extraktionsmittel fur die Extraktionsstuf e A Methanol- 
Wasser-Gemische mit inem Wassergehalt von 10 bis 40 Vol 
Verwendung finden. 

18. Verfahren riach Anspruch 16 und 17 1 dadurcii gekenn- 
zeichnet, dafl in der Extraktionsstuf e A das Volumenverhaltnis 
von Kohlenwasserstof fphase zu alkoholisch-wassriger Phase 

im Bereich von ca. 1 bis 10 bzw. das Verbal tnis von 
Halogenkohlenwasserstof fphase zu alkoholisch— wassriger Phase 
im Bereich von ca. 0, 1 bis 2 liegt. 

19. Verfahren nach Anspruch 16 bis 18 , dadurch gekennzeichnet , 
dafl die in der Extraktionsstuf e B eingesetzte Kohlenwasser- 
stoffphase einen Gehalt an cycloaliphatischen und/oder aroraatischen 
Kohl enwa sserstoffen aufweist, der unter ca. 40 Vol.— 96 liegt und 
der Wassergehalt des Extraktlonsmittels 2 im Bereich von ca/ 

10 bis 30 Vol-# liegt. ^ 

20. Verfahren nach Anspruch 16 bis 19 f dadurch gekennzeichnet, 
dafl das Volumenverhaltnis von Kohlenwasserstoff phase zu Extrak— 
tionsmittel 2 im Bereich von ca. 0,1 bis 1,0 liegt. 

21. Verfahren nach Anspruch 16 bis 18, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die in der Extraktionsstuf e B eingesetzte Halogenkohlen— 
wasserstof fphase Methylenchlorid darstellt und als Extraktions- 
mittel 2 ein Methanol-Wasser-Gemisch mit einem Wassergehalt von 
30 - 40 Vol.- Verwendung findet. 

^2. Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, 
dafl das Volumenverhaltnis von Halogetikohlenwasserstof fphase 
zum Extraktionsmittel 2 im Bereich von ca. 0,05 bis 0,2 
liegt. 

23 ♦ Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dafl 

aus der Primarextraktlbeung in einer Extraktionsstuf e C die 
Neutralstof f e von den Bitter- und Gerbstoffen abgetrennt 
werden und in der Extraktionsstuf e D die . Gerbs toff e und 
die Bitterstoffe getrennt werden. 
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24* Verfahren nach Anspruch 23, dadurcli ;g k nnzeiohnet, 

daB man als Primarextraktlosung eine alkoholisch-wassrige 
losungverwendet, welche der Extraktionsstuf e C unterworf en 
wird, 

wobei als Extraktionsmittel 3 aiiphatische Kohlenwasserstoffe 
mit 5 bis 10 Kohlenstof f atomen und/oder cycloaliphatische 
Kohlenwasserstoffe mit 5 bis 8 Kohlenstoff atomen und/oder 
aromatische Kohlenwasserstoffe aus der Gruppe des Benzols 
und alkyl-substituierte Benzolderivate Verwendung finden, 
so daB die Neutral stof f e in die Kohlenwasserstoff phase ex- 
trahiert werden und die Bitter- und Gerbstoffe in der al- 
koholisch-waSsrigen Phase verbleiben und weiterhin die nach 
der Extraktions stufe C verbleibende alkoholisch-wassrige 
Phase danach entsprechend dem erfindungagemaflen Verfahren 
der Extraktions stufe D unterworf en wird, 

wobei als Extraktionsmittel 4 aliphatiscii e Kohlenwasserstoff e 
mit 5 bis 10 Kohlenstof f atomen und/oder cycloaliphatische 
Kohlenwasserstoffe mit 5 bis 8 Kohlenstof f atomen und/oder 
aromatische Kohlenwasserstoffe aus der Gruppe des Benzols 
und alkyl-substituierte Benzolderivate Verwendung finden, 
so dal3 die Bitterstoffe in die Kohlenwasserstoff phase ex- 
trahiert werden und die Gerbstoffe in der alkoholisch- 
wassrigen Phase verbleiben, 

25. Verfahren nach Anspruch 24, dadurch gekennzeichnet f 
daB in der Extraktions stufe G der Wassergehalt der Prim&r- 
extraktlosung ca. 5 biB 30 V0I..-96 betr&gt. 

26. Verfahren nach Anspruch 24 und 25 dadurch gekennzeic.hnet 
daB das Volumenverhaltnis yon Extraktionsmittel 3 zur 
alkoholisch-wassrigen Phase im Bereich von ca . 0,1 bis 1 
liegt. 

27. Verfahren nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet, daB 
man als Primarextraktlosung eine Losung der Inhaltstoffe d s 
Hopfens in Benzol oder Alkyl benzol en pder Halogenkohlenwas- 
serstoffen verw ndet, welche der Extraktionsstuf e C unterwor- 
fen sind, 
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♦ wobei als Extraktionsmittel aliphatische AI~<uhole rait x "bie 3 
Kohlens toff atom n bzw. Gemische dieser Alkohole mit WasB r 
Verwendung finden, so daB die Neutralstof f e in der Kohlenwasser- 
stoffphase bzw. Halogenkohlenwasserstqff phase verbleiben und die 
Bitter- und Gerbstoffe in die alkohol^sch-wassrige Phase 
extrahiert werden und weiterhin den Gerb- und Bitterstof f e 
enthaltende Ibctrakt aus der Extraktionsstuf e C der Extraktions- 
stuf e D unterwirft, wobei als Extraktionsmittel 4 aliphatische 
Kohlenwasserstoff e, mit 5-10 Kohlenstof f atomen und/oder 
cycloaliphatische Kohlenwasserstoff e mit 5-8 Kohlenstof fatomen 
und/oder aroma tische Kohl enwass era toff e aus der Gruppe des Ben- 
zols und Alkyl-substituierter Benzolderivate Verwendung finden, 
so daB die Bitterstoffe in die Kohlenwasserstoff phase extrahiert 
werden und die Gerbstoffe in der alkoholisch-w&ssrigen Phase 
verbleiben. 

28. Verfahren nach Anspruch 27, dadurch gekennzeichnet, daB 
als Extraktionsmittel fiir die Ext rakt ions stuf e C ein Methanol- 
Wasser-Gemisch mit einem Wassergehalt von 10 — 40 Vol.— # eing — 
setzt wird. 

29. Verfahren nach Anspruch 27 und 28 j dadurch gekennzeichnet, 
daB als Prim&r extraktlo sung eine losung mit einem Halogenkohlen- 
waeserstoff vorliegt und das Volumenverhfiltnis von Halogenkoh- 
lenwasserstoff phase zur alkoholisch-wassrigen Phase im Bereich 
von 0,1 - 0,4 liegt. 

30. Verfahren nach Anspruch 24 und 27, dadurch gekennzeichnet, 
daB die in Extraktionsstuf e D eingesetzte alkohollsch-w&ssrige 
Phase einen Wassergehalt von ca, 10 bis 40 Vol. -56 aufweist 

und die als Extraktionsmittel eingesetzte Kohl enwassers toff- 
phase einen Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoff en im 
Bereich von ca. O und 90 Vol, aufweist. 

31. Verfahren nach Anspruch 24 und 27 dadurch ge- 
kennzeichnet , daB das Volumenverhaltnis von Extraktions- 
mittel 4 zur alkoholisch-wassrigen Phase im Bereich von 
ca. 1 und 10 liegt. 
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32 ♦ Verfahren nach Anspruch 24 und 2? > dadurch 
gekennzeichnet, daB das Volumenverhaltnis von Kohlenwasser- 
stoffphase zur alkoholisch-wassrigen Phase in der Extraktions- 
stufe D gegenuber der Ex-traktionsstufe C um mindestena das 
ca. fiinf- bis zwanzigfache erhoht Wird* 

33. Verwendung der nach Anspruch 1 bis 32 erhaltenen Extrakte 
zur Bereitung von Bier. 

34. Extrakte der Neutralstoffe, der Bitterstof f e und der 
Gerbstoffe, welche nach einem oder mehreren der Anepriiche. 
1 bis 31 hergestellt wurden. 
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